MARILUCIA DE JESUS SANTOS

EXTRACAO E DETERMINAGAO DE Mo EM TRES ARGISSOLOS DO
NORDESTE CULTIVADOS COM CANA-DE-ACUCAR

RECIFE
PERNAMBUCO - BRASIL
2012



EXTRACAO E DETERMINAGCAO DE Mo EM TRES ARGISSOLOS DO
NORDESTE CULTIVADOS COM CANA-DE-ACUCAR

Dissertacdo apresentada ao Programa de

Graduacdo em Ciéncia da Universidade Fed
Rural de Pernambuco como requisito parcial p
obtencao do titulo de Mestre em Ciéncia do Solo.

RECIFE
PERNAMBUCO - BRASIL
2012



MARILUCIA DE JESUS SANTOS

EXTRACAO E DETERMINAGCAO DE Mo EM TRES ARGISSOLOS DO
NORDESTE CULTIVADOS COM CANA-DE-ACUCAR

Dissertacdo apresentada ao Programa de
Graduagao em Agronomia (Ciéncia do solo)
Universidade Federal Rural de Pernambuco cc
requisito parcial para obtengcdo do titulo

Mestre em Agronomia (Ciéncia do Solo).

Area de Concentracdo: Quimica e Fertilidade do

Solo

Orientador: Prof. Fernando José FréxeSc.
Co-orientadora: Prof. Maria Betania Galvdo dos

Santos Freire D. Sc.

Co-orientador: Prof. Clistenes Williams Araujo do

Nascimento D. Sc.



EXTRAGAO E DETERMINAGAO DE Mo EM TRES ARGISSOLOS DO
NORDESTE CULTIVADOS COM CANA-DE-AGUCAR

MARILUCIA DE JESUS SANTOS

Dissertacédo defendida e aprovada pela banca examinadora em 27 de agosto
de 2012.

)

;Ei'rie ntad;i}:

pr ‘):.gg{f! ,

Dr. Funandn JLé Freire

Examinadores:

A LOLD (O
. Y

5
i

"IJr. José Carlos Polidoro

)
A /-(ﬂlg‘. o r G B4 Ay

B

Dol

Dr. Gustavo Pereira Duda

L
L

'-"1.".!:5' O . N U!""-/[.- s Qéh.‘-'

Dr. Mateus Rosas Ribeiro Filho




A minha m&e Neuza de Jesus Santos (in memoriam)

Ofereco

Inteiramente a Deus,
ao meu pai
Mariano Dias, a minha maninha Marineuza Santos e meu amor Bruno Vilas

Boas.

Dedico.



vi

Agradecimentos

Inteiramente ao Nosso Senhor Jesus Cristo e ao Santissimo Sacramento.

A Universidade Federal Rural de Pernambuco — UFRPE, Programa de Pos-
Graduacao em Agronomia (Ciéncia do Solo) pela oportunidade e ao Conselho
Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnoldgico (CNPq), pelo apoio
financeiro.

Ao Professor Fernando José Freire pela orientagdo, compreenséo e afeto.

A todos os professores do programa de P6s-graduagdo em Agronomia (Ciéncia
do Solo) da UFRPE pela dedicacéo e profissionalismo, especialmente a Maria
Betania Galvao dos Santos Freire, Mario Lira Junior, Mateus Filho, Valdomiro
Junior, Clistenes Willians do Nascimento e Brivaldo Gomes.

A todos os amigos da Estacdo Experimental de Cana-de-agucar de Carpina —
EECAC da UFRPE, pela compreenséao e apoio e em especial a Sr. Rafael e Sr.
Josias e Djalma Euzébio.

A todos os amigos da Pos-Graduagdo em Agronomia (Ciéncia do Solo), pela
amizade, companheirismo, especialmente: Marise, Maria e Alexandre meus
verdadeiros irmaos de luz.

Aos meus estagiarios pela paciéncia e dedicacdo, em especial “Jaci’ e *
Marcelo”, Maércio , Silas e a todos estagiarios.

A Sr. Camilo por sempre estar disposto a ajudar e por apresentar seus
ensinamentos de vida.

A Socorro por seus beijinhos e amizade de mae.

Ao amigo Aparicio Sampaio e pela dedicac¢do de toda sua familia acolhedora.
A minha amiga Francielle e também a tia Denise.

A minha m&e pernambucana, Ana Tereza, por todo seu amor e carinho.

As minhas amigas pernambucanas Bruna e Lidiane.

Ao professor José Carlos Polidoro pela atencdo, carinho, amizade e
profissionalismo.

E a todos que, contribuiram diretamente e indiretamente a conclusao deste

trabalho.



vil

BIOGRAFIA

MARILUCIA DE JESUS SANTOS, filha de Neuza de Jesus Santos (In
memorian), e Mariano Dias Santos, nascida em 02 de julho de 1981, na cidade
de Salvador, na Bahia. Cursou o ensino basico no Colégio Adventista do
sétimo Dia e Escola Lucina Sao Pedro de Mello e ensino fundamental no
Colégio Antonieta Santana e Colégio Nossa Senhora das Mercés e o ensino
médio no Colégio Nossa Senhora das Mercés e Colégio Estadual Severino
Vieira, todos na cidade de Salvador, Bahia. Em 2005, ingressou no curso de
Engenharia Agronémica na Universidade Federal da Bahia — UFBA, a qual hoje
encontra-se como Universidade Federal do Recdoncavo Baiano — UFRB em
Cruz das Almas na Bahia , concluindo o curso no final do ano de 2009. Em
marco de 2010 iniciou o curso de Mestrado em Agronomia (Ciéncia do Solo),

no Programa de Pos-Graduagdo em Agronomia (Ciéncia do Solo), UFRPE.



viii

SUMARIO

DEDICATORIA. ..ot v
AGRADECIMENTO. ... .ttt e e e e e e e e e e e e e e e ennes vi
BIOGRAF LA et Vii
SUMARIO. ... ..ottt et een e en e viii
LISTADE FIGURAS. ...t X
LISTADE TABELAS. ...ttt ee e e Xii
RESUMO. ...ttt e e e e e e rr e e e e e e e e e e e e e e Xiii
ABSTRACT ..t e e e e e e e e e e e e e e e Xiv
1= INTRODUGAO........coiieieeeeeeeee et 1
2 - REVISAO DE LITERATURA.......oooeeeeeeeeeeeeeeeee e, 4
2.1-MO NO SOLO.....cc oot a e e e e e aee s 4
2.1.1 — Formas e concentragdo do mo nNo SOl0...........ccceeeveveiiiiiiiiinnnnns 4
2.1.2 - Comportamento do mo no solo e fatores relacionados com a
diSPONIDIlIAAAE. .. ..o 5
2.1.3 - Processo de adsorgéo dos oxidos hidroxidos de Fe e Al........... 5
2.1.4- Material de origem e a mineralogia do SOIO............cceevveeeeereenenn. 6
215 -PHAO SO0 7
2.1.6 - Influéncia da matéria orgénica do solo na disponibilidade de

Lo TN g Lo JE=To ] o J PRSP 9
2.1.7 - Interag&o com outros nutrientes.............coccciiiiiiiiiiiiiieen 10
2.2 - USO DE EXTRATORES QUIMICOS PARA A DETERMINACAO

DA DISPONIBILIDADE DE MO NO SOLO.......cccciiiiiiiiiiieeeeee e 11
2.3 - IMPORTANCIA DO MO PARA OS SISTEMAS VEGETAIS......... 12
3. MATERIAL E METODOS.......cooiieeieeceeeeeee e, 13
3.1 - DEFINICAO DO ENSAIO.......ooiioeceeeee e, 13
3.1.1 - ENSAIO | (AVALIACAO DE Mo EM TRES ARGISSOLOS DO
NORDESTE SOB O CULTIVO DA CANA-DE-ACUCAR PELO
METODO COLORIMETRICO)......ceiueeiieeeeteeeeeeeeeeeee e 14
3.1.2 - Solos utilizados N0 ensaio |...........oooiiiiiiiiiiiiii e 14
3.1.3 - Solo da usina Bom JESUS.........cccccuuiiiiiiiiiiiiiiee e 15
3.1.4 - Solo da Estacao Experimental de cana-de-agucar de Carpina.. 16
3.1.5 - Solo da destilaria JapuNGU.........cccoeeiriiiiiiiiiiiieeeeeee e 16
3.2 - ENSAIO Il (USO DE EXTRATORES PARA A AVALIACAO DE

MO EM TRES ARGISSOLOS DO NORDESTE SOB O CULTIVO DA
CANA-DE-ACUCAR)......ccueeiteeeeeeeeee e n e e 18
3.2.1 - Solos utilizados N0 ensaio ll............oeviiiiiiiiiiiiiiee e 18
3.2.2 - Solo da Estacao Experimental de cana-de-agucar de Carpina.. 19
3.2.3 - Solo da destilaria JapungU...........cooooiiiiiiiiiiiiieeeeee e 19
3.2.4 - Solo da usina Bom JESUS..........cccciiiiiiiiiiiieieee e 19

3.3 - ENSAIO I (DETERMINAGAO DE Mo EM PLANTAS DE CANA-
DE-ACUCAR CULTIVADA EM ARGISSOLO DISTROFICO PELO
METODO COLORIMETRICO)......cciiiiiiiiieeiiiee e 22



3.3.1 - Solo da Estagéo Experimental de cana-de-agucar de Carpina..
3.4 - CARACTERIZACAO MINERALOGICA, FIiSICA E QUIMICA
DOS SOLOS. ...t
3.5 - DETERMINACAO DA CAPACIDADE MAXIMA DE ADSORCAO
DE MO (CMADMO)....ceiiiiiitiieee ettt
3.6 - EXTRACAO E DETERMINACAO DE Mo NO SOLO NOS
ENSAIOS | E .o
3.7 - USO DE EXTRATORES QUIMICOS E DETERMINACAO DE
Mo EM SOLOS PELO METODO COLORIMETRICO..........cccccoevenee..
3.8 - EXTRACAO DE Mo COM MEHLICH-1 (M-1) e MEHLICH-3 (M-

3.9 - EXTRACAO DE Mo COM AGUA QUENTE........ccoceeveviererererene.
3.10 - DETERMINACAO DE Mo EXTRAIDO COM AGUA QUENTE
UTILIZANDO O METODO COLORIMETRICO........c.coovevverererererererne.
3.11 - EXTRACAO DE Mo COM ACETATO DE AMONIO....................
3.12 - DETERMINAGAO DE Mo EXTRAIDO COM ACETATO DE
AMONIO UTILIZANDO O METODO COLORIMETRICO......................
4 - RESULTADOS E DISCUSSAO.........cocuiiieiceeeieeeeeeevee e,
41 - AVALIACAO DE ADAPTACAO METODOLOGICA NA
DOSAGEM DE Mo PELO METODO COLORIMETRICO.....................
4.2 - EXTRATORES QUIMICOS DE Mo EM DIFERENTES SOLOS...
4.3 - AVALIACAO DO Mo RECUPERADO EM FUNGCAO DO Mo
APLICADO POR DIFERENTES EXTRATORES EM DIFERENTES

4.4 - CAPACIDADE MAXIMA DE ADSORCAO DE Mo NO SOLO
(CMAMO).. oo se e ee e seeeeee s e eneons
4.5 - CORRELACOES DOS TEORES DE Mo DO SOLO COM OS
TEORES DE Mo EM PLANTAS DE CANA-DE-ACUCAR....................
5 - CONCLUSOES

6 - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

24

32

33

34

34
34

35
36

36
37

37

40

47

55

56
61
62

X



LISTA DE FIGURAS

FIGURA

1- Esquema geral da distribuicdo dos tratamentos nas unidades
experimentais com maiores dosesde Moe N ...,

2- Avaliagdo do p H do solo com doses crescentes de calcario
durante 28 dias de iNCUDAGEO. ..........eeeiiiiiiiiiiiiiiieiee e

3- Difratogramas de raio-x da fragdo argila do solo do solo PVdx
sem tratamento. Ct=caulinita; Gt=Goethita; Hm=hematita;
An=Anatasio; Rt=Rutilo; Qz=Quartzo; Gb=Gibsita...............cccvvvr.......
4 - Difratogramas de raio-x da fracdo argila do solo do solo PVAd,
sem tratamento. Ct=caulinita; Gt=Goethita; Rt=Rultilo.......................

5- Difratogramas de raio-x da fragdo argila do solo do solo PVAd4
sem tratamento. Ct=caulinita; Gt=Goethita ..........ccooevvvieeiieeiiieeeenn.
6- Difratogramas de raio-x da fragao silte do solo do solo PVdx sem
tratamento. Qz=QUArZO............ccceeeeeiiiiiii e

7- Difratogramas de raio-x da fracao silte do solo do solo PVAd;
sem tratamento. Qz=QUArtZO..............coooiii i

8- Difratogramas de raio-x da fragéo silte do solo do solo PVAd;

sem tratamentos. QzZ=QUAIZO .........cooeeeeieeee e

9- Teor de molibdénio recuperado no solo PVAd,; em funcdo do
molibdénio aplicado utilizando-se os extratores Mehlich-1, Mehlich-
3 € AQUA QUENTE... oo ————————————
10- Teor de molibdénio recuperado no solo PVAd; em fungdo do

molibdénio aplicado utilizando-se o extrator acetato de

11 - Teor de molibdénio recuperado no solo PVdx em funcdo do

molibdénio aplicado utilizando-se o extrator acetato de aménio.........

12- Teor de molibdénio recuperado no solo PVAds em funcdo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator acetato de aménio.........
13- Teor de molibdénio recuperado no solo PVdx em funcédo do

molibdénio aplicado utilizando-se o extrator agua quente. ................

Pagina

17

22

24

25

26

27

28

29

45

46

47

47

48



14 - Teor de molibdénio recuperado no solo PVd; em funcdo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator agua quente. ................

15- Teor de molibdénio recuperado no solo PAdx em funcédo do
molibdénio aplicado utilizando-se os extratores Mehlich-1 e
MERIICR-3... .. e
16 - Teor de molibdénio recuperado no solo PVAds em fungédo do

molibdénio aplicado utilizando-se os extratores Mehlich-1 e
MERIICN-=3. ...t 55

17- Capacidade Maxima de Adsorgédo de Molibdénio (CMAMo) no
solo PVAd; (A) € N0 s0lo PVAd | (B)..evvveveiiiiiiiiiiiieeeee 56

18- Correlagdo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo
extrator Mehlich-1 com o teor de molibdénio encontrado em plantas
de CANA-AE-AGUCAN.......ceitiieieieeee ettt e e
19- Correlagdo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo
extrator Mehlich-3 com o teor de molibdénio encontrado em plantas
de CaNA-AE-AGUCA.........uii i
20- Correlagédo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo
extrator agua quente com o teor de molibdénio encontrado em
plantas de cana-de-agUCar.............coeviiiiiiiiiiiiiiiiiiieee e
21- Correlacdo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo
extrator acetato de ambnio com o teor de molibdénio encontrado

em plantas de cana-de-agucCar. ...........coooeiiiiiiniiiieiiiii e

49

50

58

59

59

60

X1



LISTA DE TABELAS

TABELA

1- Correcdo do p H do solo Argissolo Vermelho Amarelo Distrofico

(PVAd1) com doses crescentes de calcario avaliados durante 28 dias...

2. Minerais presentes na fragcéo argila nos solos e quantidade de ferro
amorfo e cristalino e sua relagdo dos ambientes BOM JESUS, EECAC
€ JAPUNGU . ...t

3. Caracterizacdo fisica dos solos das areas experimentais na
profundidade até 0,30 m dos ambientes BOM JESUS, EECAC e
JAPUNGU. ..ottt en et
4. Caracterizagdo quimica dos solos das éareas experimentais em
diferentes profundidades nos ambientes BOM JESUS, EECAC e
JAPUNGU. ..ot en e eensaeen e e
5. Solugbes e reagentes utilizados para a determinagdo de Mo em
extrato do solo pelo método do iodeto de potassio (POLIDORO, 2000)...
6. Teor de molibdénio nos solos PVAd4, PVAdx e PVAd; em funcgéo do
tempo de reacdo entre os reagentes de trabalho e o comprimento de
onda utilizado no colorimetro, média, analise da variancia e coeficiente
de variagao doS dadOsS..........uuiiiiiiiiiiiie e
7. Teor de molibdénio recuperado nos solos PVAd,, PVAdx e PVAd,
utilizando-se os extratores Mehlich-1, Mehlich-3, acetato de amoénio e
agua quente em diferentes doses de molibdénio aplicadas aos solos,

média, analise da variancia e coeficiente de variagéo dos dados.............

Xii

Pagina

21

29

30

31

32

39



xiii

RESUMO

O Mo é um micronutriente essencial importante ao desenvolvimento das
plantas. Este elemento € encontrado no solo em pequenas quantidades. Nos
processos de adsorgcdo o anion MoO4* fica ligado aos 6xidos e hidroxidos de
Fe e Al, interferindo na disponibilidade de Mo no solo, assim como quantidade
e qualidade do argilomineral, matéria organica, interacdo com outros nutrientes
e o material de origem. O Mo é importante para os sistemas vegetais, pois,
participa da atividade da redutase do nitrato em plantas, e da nitrogenase em
bactérias diazotréficas. Portanto, esse trabalho teve como objetivos: adaptar
uma metodologia mais operacional para extracdo e dosagem de Mo em
diferentes solos; utilizar 4 extratores quimicos como Mehlich-1, Mehlich-3,
acetato de amoénio e agua quente para avaliar os teores de Mo recuperado em
3 tipos de solo diferentes da regido Nordeste, e correlacionar os teores de Mo
recuperados pelos diferentes extratores utilizados com os teores de Mo
determinados em plantas de cana-de-agucar. Utilizou-se adaptacbes em
metodologia existentes as quais corresponderam a avaliagcdo de 4 tempos de
reacao dos reagentes de trabalho (KI+H20,), lidos em colorimetro em 2
comprimentos de onda: 350 e 420 nm. Sugere-se 0 aumento do tempo de
contato dos reagentes de trabalho até 120 minutos, desde que a leitura seja
realizada com comprimento de onda de 420 nm. Os tratamentos que avaliaram
0 Mo recuperado em fungdo do aplicado consistiram em 5 doses de Mo
aplicadas sobre os 3 tipos de solo e 4 repeticdes. Analisou-se o Mo recuperado
em funcgéo do aplicado utilizando o método colorimétrico e reagdo de Kl+H,0,
com comprimento de onda de 350 nm no tempo de reagcéo de 10 minutos apo6s
a adicao dos reagentes de trabalho. Realizou-se a Capacidade Maxima de
Adsor¢cdo (CMAMo) mais elevada em solos argilosos e intemperizados no
método colorimétrico para determinagdo de Mo em solos com teores de argila
acima de 200 g kg'. Em relagdo aos extratores obteve-se uma sequéncia
decrescente de extracdo: acetato de aménio>Melhich-3>Melhich-1>agua
quente; o acetato de amoénio foi mais eficiente na extracdo de Mo nos solos

argilosos e o que melhor se correlacionou os teores de Mo na planta.
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ABSTRACT

The Mo is a micronutrient essential important to the development of plants. This
element is found in the soil in small quantities. In the anion adsorption
processes MoO,% is connected to Fe oxides and hydroxides and Al, interfering
with the availability of Mo no soil, as well as quantity and quality , organic
matter, interaction with other nutrients and the source material. The Mo is
important for plant systems therefore participates in the activity of nitrate
reductase in plants, and of nitrogenase in diazotrophic bacteria. Therefore, this
work had as objectives: adapting a more operational methodology for extraction
and determination of Mo in different soils; using 4 extractors as chemical
Mehlich 1, Mehlich-3, ammonium acetate and hot water to assess the levels of
Mo recovered in 3 different soil types in the Northeast region, and correlate the
contents of recovered by different extractors used Mo with Mo certain levels in
plants of sugar cane. According to adaptations in existing methodology, which
accounted for 4 assessment of reaction times (Kl + H,O5), read in colorimeter in
2 wave length: 350 and 420 nm. Thus, it is suggested to increase the contact
time reagents of work up to 120 minutes, this reading is performed with
wavelength of 420 nm.Treatments evaluated the Mo recovered according to the
applied consisted of 5 doses of Mo applied on the soil types 3 and 4 repetitions.
We analyzed the Mo recovered in function of the applied using the average
method and reaction of KIH202 with wavelength of 350 nm, without reaction
time of 10 minutes after the addition of the reagents. There was a maximum
capacity of adsorption (CMAMOo) higher in clay soils and weathered in method
for determining proficiency of Mo in soils with clay levels above 200 g kg-1.
Obtained a descending sequence of extraction: ammonium acetate, Melhich-3,
Melhich-1, Water hot; ammonium acetate was more efficient in extracting Mo in

clay soils and the best correlated contents of Mo in the plant.



1. INTRODUGAO

O Mo é requerido em pequenas quantidades pelas plantas, no solo é
encontrado em concentragdes muito baixas. Assim, estas baixas
concentracbes dificultam a sua deteccdo e tem se tornado muito dificil
encontrar meios para medir corretamente a disponibilidade do elemento no
solo. Estas quantidades de Mo encontradas nos solos, estdo diretamente
relacionadas com varios fatores que interferem na sua disponibilidade, como
caracteristicas inerentes ao proéprio solo . Tais caracteristicas podem ser desde
o teor de argila, tipo de argilomineral, matéria orgénica. Além disso, outros
fatores como material de origem, interacdo com outros nutrientes e pH do solo
tém grande interferéncia nos teores encontrados pelos extratores na

determinacdo do Mo do solo.

Quando se trata do uso de extratores para a determinacao de elementos
no solo, a planta & a melhor maneira para representar a extracdo. Entretanto,
os extratores quimicos ndo conseguem extrair do solo as mesmas quantidades
que as plantas. Todavia, tais valores obtidos por esses extratores podem se
correlacionar com o extraido pela planta; Devido as particularidades existentes
em cada extrator e em relagdo a sua composi¢cdo, os mesmos podem atingir
diferentes compartimentos dos solos e com isso extrair diferentes formas de
nutrientes do solo. Muitos métodos para determinacdo de Mo em solos e
plantas foram desenvolvidos. Porém, devido a dificuldade de reproducgao
destes métodos em laboratérios e falta de técnicas mais precisas, causam
deficiéncias nas avaliagcdes e confiabilidade nos métodos propostos para
analises em laboratérios de rotina. Sabe-se que atualmente tém-se uma
tendéncia mundial no uso de solugbes extratoras que conseguem extrair
diversos elementos simultaneamente, independente do tipo de solo. Em grande
parte, no uso de determinados extratores de elementos no solo, acredita-se
que as numerosas inter-relacdes entre caracteristicas dos solos e a por¢géo do
nutriente considerada como “disponivel” ainda requer muitas pesquisas para
elucidar resultados que algumas vezes podem ser bastante contraditérios.
Tais resultados indicam a necessidade de maior refinamento de interpretacdes

que melhor expressem a disponibilidade de micronutrientes e a resposta das
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plantas. No entanto, por questées de ordem praticas é preciso buscar
alternativas que permitam uma maior rapidez no conhecimento das

concentragcdes dos nutrientes no solo.

Sabe-se que o Mo esta envolvido em importantes processos enzimaticos
nos sistemas vegetais. Desta forma, hoje as pesquisas resaltam a grande
importancia destes processos enzimaticos beneficiado por este elemento.
Dentro destes, podemos citar a nitrato redutase e a nitogenase, ocorrentes
cultura da cana-de-agucar para a melhoria da produtividade e fixagao biolégica
de nitrogénio (FBN).Pois, com a utlizagdo do Mo na adubacado da cultura da

cana-de-agucar tem-se o aumento consideravel na produtividade

Alguns fatores podem interferir na disponibilidade do Mo no solo, como a
adsorcao pelos dos 6xidos e hidroxidos de Fe e Al, p H do solo, matéria
organica, material de origem e tipo de solo estudado . Entretanto, dentro destes
fatores de indisponibilidade como por exemplo o p H do solo, o qual podeser
corrigido por praticas agricolas mais adequadas como a calagem para
aumentar o p H consegue deixar o Mo disponivel para as plantas. Acredita-se
que solos de textura mais argilosa possuem um maior fator capacidade de Mo
em comparagdo com solos de textura arenosa e média, mesmo quando
encontram-se nos mesmos valores de p H. Desta forma existem diversos
extratores e também métodos de determinacgéo, para avaliar os teores de Mo
no solo, no qual, a escolha do extrator e meio de determinagdo, podem
influenciar diretamente nos resultados obtidos. Sabe-se que o método
colorimétrico ou espectrofotométrico de analise é rapido e preciso. Os
extratores que s&o utilizados para a extracdo do Mo no solo comumente sao
Mehlich-1 e Mehlich- 3, extratores acidos que conseguem retirar Mo em formas
disponiveis do solo. Mas, podem ser utilizados outros extratores para a
determinacao de Mo no solo como: agua quente, acetato de amoénio, oxalato de
amonio, etc. Muitas técnicas sao utilizadas para a determinagdo do Mo no solo.
Desta maneira, podemos citar as técnicas de determinacéo que sé&o utilizadas
para quantificar o Mo no solo como a utilizagdo do aparelho de
espectrofotdbmetro de absorgcéo atdmica,colorimetro, ICP acoplado ao absorgao
atdbmica indutivo e também o absor¢do acoplado ao forno de grafite. Contudo,
este trabalho objetivou-se em adaptar da melhor forma, a determinagdo do Mo

em trés solos texturalmente diferentes apenas com um uUnico método o
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colorimétrico,,utilizando4 extratores quimicos como Mehlich-1, Mehlich-3,
acetato de amodnio e agua quente para avaliar os teores de Mo recuperados e
correlacionar estes teores com os determinados na folha + 3 pelas plantas de

cana-de-agucar.



2- REVISAO DE LITERATURA

2.1-Mo NO SOLO

2.1.1 - FORMAS E CONCENTRAGAO DO Mo NO SOLO

O molibdénio € um micronutriente essencial muito importante ao
desenvolvimento das plantas. Do grego molybdos, apresenta as seguintes
caracteristicas: Simbolo quimico = Mo; Numero atdémico = 42; Massa atomica

baseado no isétopo do carbono 12 = 95,94 g mol™.

Este elemento pode ser encontrado na crosta terrestre numa ordem de
grandeza de aproximadamente 1,2 mg Kg™' (Smith et al., 1997). Porém, suas
concentragdes podem variar entre < 0,1 e > 40,0 mg kg™ (Catani et al., 1970).
Frequentemente, o Mo €& determinado em amostras ambientais como um
importante elemento traco (Baralkiewicz e Siepak, 1997). De acordo com
Lindsay (1972), o Mo pode ser encontrado dissolvido na solugédo do solo, ligado
a Oxidos de Al, Fe e Mn, como também pode ser encontrado em minerais
secundarios derivados da molibdenita, como ferromolibdenita [Fe,(MoQ,)] e
powellite [(CaMoO,4)] e ainda, associado com compostos organicos. Este
elemento ndo é encontrado livremente na natureza e sim ligado a outros
elementos quimicos.. Ele pode ser encontrado em quatro fragcdes: 1) Mo
dissolvido na solugéo do solo; 2) Mo ocluso com éxidos de Fe, Al e 6xidos de
Mn; 3) Fase solida na forma de molibdenita (MoS;), ferromolibdenita
[Fe2(MoO,4)] e powellite [(CaMoQg4], wulfenita (PbMoO4); e 4) molibdato

associado com compostos orgéanicos (Reddy et al., 1997).

O Mo exibe os estados de oxidagéo - 2 a -6. Dados termodinamicos em
trabalhos de Xu et al. (2005), mostram que o Mo deve ter um estado de
oxidacdo de Mo (VI) em aguas. E que o anion MoO4s* é uma forma
conservadora do comportamento do elemento, pois fracamente interage com
particulas que ficam em suspensdo. Nos trabalhos realizados por Walker

(2001), analisando a disponibilidade de Mo com fungos Aspergillus niger e
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acido oxalico em amostras de solos da Costa Oeste da California, verificou a
influéncia do pH do solo nos processos de adsor¢do de Mo e dos Oxidos e
hidroxidos de Fe e Al na disponibilidade de Mo nos solos. A adsor¢cdo do
molibdato (MoO4*) foi reduzida devido a competicdo do fosfato, e também

ocorreu pequena competicado por sulfato e silicato (McBride, 1994).

212 - COMPORTAMENTO DO Mo NO SOLO E FATORES
RELACIONADOS COM A DISPONIBILIDADE

Alguns fatores podem afetar a disponibilidade de Mo no solos. Podemos
citar alguns fatores que indisponibilizam o Mo no solo o processo de adsor¢ao
pelos os oxidos hidréxidos de Fe e Al, o qual ocorre devido aos processos de
intemperismo nos solos tropicais. Outro fator que também pode afetar a
disponibilidade de Mo no solo seria o material de origem em que o solo foi
formado e sua constituicdo morfolégica. Além desses fatores, podemos citar
com um dos principais o p H do solo € um dos mais importantes fatores que
afetam a disponibilidade do Mo no solo. No trabalho realizado por (QUAGGIO
et. al.,2002) observou-se que o rendimento de amendoim foi mais limitado pela

deficiéncia de Mo do que pela acidez do solo

2.1.3 - PROCESSO DE ADSORGAO DOS OXIDOS HIDROXIDOS DE Fe E Al

O processo de adsorcdo de Mo nos Oxidos e hidréxidos de Fe esta
associada ao fracionamento do isétopo do Mo, onde esta adsor¢éo pode variar
em relacéo ao pH do solo e também pode variar em termos de mineralogia do

solo: magnetita<hematita< goethita< ferrihidrita. (Goldenberg et al., 2008).

De acordo com Brinton e Connor (2003), estudando os efeitos dos
biossoélidos na superficie do solo no processo de sor¢ao de Mo em dois solos
arenosos da Florida ap6s 4 anos de aplicagao, observaram que os biossoélidos
tinham apenas um pequeno efeito na sor¢do de Mo como resultado de éxidos

de Fe e Al. A sorgéo de Mo foi fortemente relacionada com o pH do solo e foi



6

maximizada em valores de pH do solo entre 4 e 5 para ambos os solos

estudados.

2.1.4- MATERIAL DE ORIGEM E A MINERALOGIA DO SOLO

O Mo esta presente na Litosfera em niveis de 2,3 mg kg’ mas pode ser
encontrado até 300 mg kg™ em folhas (Fortescue, 1992; Reddy et al., 1997).

As propriedades e caracteristicas dos solos que mais se relacionaram
com a adsorcao de Mo em solos de Minas Gerais foram 6xidos de Fe amorfo e

cristalino, teor de argila, e teor de matéria organica (Fontes e Coelho, 2005).

Ainda sdo bastante discutidas questdes sobre contraste do Mo e metais
pesados. No solo este elemento ocorre na forma de anion molibdato (MoO4 %).
Uma propriedade que distingue claramente Mo dos outros nutrientes como
metais pesados, seria porque o molibdato é bastante semelhante ao fosfato ou

sulfato em seu comportamento de absor¢ao no solo (Mengel e Kirby, 1982).

Em estudos realizados por Jones (1957), verificou-se que a solubilidade do
molibdato em sistemas aquosos contendo Fe e Al ressaltou a grande
importancia dos mecanismos de sor¢do do molibdato pelos minerais de argila e
sesquidxidos, o que pode ser explicado pelos processos de adsorgcdo e

precipitagdo dos fosfatos.

A superficie da goethita provavelmente contém sitios de adsor¢édo comuns
de Mo, P e outros anions, bem como sitios que sao especificos para qualquer
anion (Xu et al., 2006). De acordo com Lang e Kaupenjohann (2003), visando
analisar o efeito de revestimentos organicos aos 6xidos de Fe na imobilizagao
de molibdato com a difusdo intraparticular de molibdato, observou que os
revestimentos nos 6xidos de Fe diminuiram a adsor¢do do molibdato nas

superficies internas dos éxidos.

Em estudos sobre fracionamento do Mo no solo Lang e Kaupenjohann
(1998) observaram que o aumento das concentragcbes de Mo em

procedimentos de extragdo continua, ocorreu apds a imobilizacdo de Fe.
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Assim, verificou-se que inicialmente a imobilizacdo do Mo foi rapida, a qual se

tornou mais lenta até tornar-se constante.

A presenca de sulfato interfere numa
menor disponibilidade de Mo no solo (Lang e Kaupenjohann,1998). Esses
pesquisadores observaram em seus estudos que as concentragcées de Mo em
todas as fragbes do solo foram baixas, e especialmente em horizontes eluviais.
Isto mostra que a cinética de imobilizagdo de Mo, revelou duas diferentes fases
de imobilizacdo de Mo: a primeira fase com cinética relativamente rapida,
durante o qual Mo é provavelmente resultante da dissolugdo de Fe-6xidos de
Mo-adsorvido, seguido por uma segunda fase de mobilizagdo com cinética

lenta.

2.1.5 - pH do Solo

Na grande maioria dos solos de regibes tropicais as cargas sao
dependentes de pH, pois devido aos processos de intemperizagdo, o qual tem
alta influéncia nas caracteristicas quimicas, fisicas e mineralégicas dos solos.
Como os solos brasileiros séo solos bastante intemperizados, com presenca de
oxidos de Fe e Al, os quais implicam no comportamento destes como o
processo de adsor¢cao de P, principalmente. Pois, para diminuir os efeitos de
adsorgcao de elementos anidnicos, adota-se a pratica da calagem para a
obtencdo do aumento do pH. Assim, consegue-se aumentar e disponibilizar os
elementos. Tyller e Olssom (2001) estudando o processo da calagem em solos,
verificaram que o aumento da concentragdo dos elementos presentes no solo
foi devido a elevagédo do pH, assim como os anions o que pode ser explicado
pela diminuicdo da capacidade de troca de &anion. Em contraste, as
concentragcdes dos elementos mais catidnicos diminuiu com o crescimento do

pH provocado pela adigédo de CaCOs.

A maior ou menor disponibilidade de Mo, esta relacionada com o pH do
solo e quantidade de 6xidos de Fe, Al e Ti. Em estudos realizados por Siqueira
e Veloso (1978) sobre as caracteristicas da adsor¢édo de molibdato em nove
amostras de solos na area do Cerrado, indicaram a importancia do efeito do pH

e adsor¢cédo do molibdato nos solos, ressaltando que, a partir de valores de pH
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acima de 4, pode ocorrer diminuicdo na capacidade de adsor¢cdo de Mo nos
solos. A adsorgcao de Mo no solo ocorre em fungdo do pH e varios minerais e
oxidos de Fe. Esta a adsorgdo pode aumentar entre pH 4,0 e 5,0 entdo, esta
acidez deve ser corrigida com calagem adequada e aplicacdo de Mo no solo
para a correcdo da deficiéncia (Goldberg et al., 1996; Abreu et al., 2007).
Acima do pH 7,0 ocorre maior disponibilidade de Mo no solo (Abreu et al.,
2007). Todavia, a adsor¢do do Mo pode decrescer com o aumento do pH de
5,0 a 8,0 e precipitar pouco acima do pH 8,0 (Goldberg et al., 1996). Na
solugdo do solo com pH acima de 4,23, encontra-se a forma soluvel do oxianio
MoO4?, a qual é absorvida pelas plantas. Abaixo do pH 4,23, outras formas de
Mo podem ser encontradas como: MoOs>HMo4>H,Mo,°>MoO,(OH)*>MoO,?*
(Smith et al., 1997).

Com a aplicagdo de Mo e calcario em solo cultivado com amendoim, foi
observado que o desenvolvimento da cultura foi mais afetado pela deficiéncia
de Mo do que pela acidez dos solos e que a dose de Mo necessario para o
maior desenvolvimento da cultura foi menor quando se aplicou calcario
(Quaggio et al., 2004).

Ja em experimento realizado com a cultura da soja, Voss Pdéttker (2001)
concluiram que a calagem na superficie de um Latossolo Vermelho distréfico
tipico promoveu um aumento da producdo de grédos de soja, mas este foi
inferior ao obtido com a aplicacdo apenas de Mo, tanto no primeiro, quanto no
segundo ano de aplicacdo de calcario. Contudo, a aplicacédo de calcario,
proporcionando a elevacao do pH, pode aumentar a disponibilidade de Mo dos
solos (Goldberg et al., 2002; Bolan e Curtin, 2003).

Goldenberg (1996) apresentou o modelo de capacitancia constante
utilizado para avaliar a adsor¢gédo de Mo em 36 amostras de 27 solos e verificou
também as variagcbes de suas propriedades. Assim, teve indicativo que a
adsorcao de Mo em carbonato de Ca era baixa, e em outra avaliagédo, os dados
indicaram que a adsor¢do em carbonato de Ca em pH 7,1 foi comparavel em
magnitude a adsor¢ao na ilita a pH 7,0 e foi trés vezes maior na adsorgédo com

montmorilonita a pH 7,0 e caulinita bastante cristalizada em pH 6,8.

O tungstato também tem um envelope de adsor¢ao amplo em toda um

vasto intervalo de pH, com adsor¢do maxima abaixo de pH 5,1, mais de 50%
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de adsor¢cao com WO,* em pH neutro e apenas 10% acima de pH 10 (Xu et.
al., 2006)

O Molibdato apresenta uma forte dependéncia do pH e uma borda de
adsorcdo mais acentuada do que o tungstato, resultando em uma absorcao
maxima em pH 4, adsor¢édo de quase 100% abaixo de pH 4,5 e 10% acima de
pH 7,0.

Goldenberg et al. (2008) realizando estudos para observar a adsorgao de
Mo em fung¢ao do pH da solugéo do solo, demonstraram que a adsorg¢do do Mo
foi maxima em p H mais baixos e esta adsorc¢éo foi diminuida com o aumento

deste.

21.6 - INFLUENCIA DA MATERIA ORGANICA DO SOLO NA
DISPONIBILIDADE DE Mo NO SOLO

Sabe-se que em ambientes tropicais que apresentam grau de
intemperismo mais avancado, ocorre o predominio da fracdo argila, de
minerais,como Oxidos de ferro e aluminio e também de outros argilosilicatos,
como a caulinita. Alguns destes argilossilicatos da fracdo argila podem
apresentar uma elevada area de superficie especifica com os grupos
funcionais dispostos nesta superficie, tendo uma grande interacdo desses
minerais como a matéria organica. A matéria organica tem muita influéncia e
importancia na disponibilidade de nutrientes no solo para as culturas, esta
também relacionado com a retencédo de cations, complexacado de elementos
téxicos e de micronutrientes etc. Sabe-se que a matéria organica do solo tém
pouca influéncia na disponibilidade do Mo (Dechen e Nachtigall, 2006). A
matéria orgénica tem mecanismos responsaveis pelo processo de adsorgao
que ainda ndo sao totalmente conhecidos, pois como € um coloide organico
negativo poder adsorver anios como o MoO,*(Howrotiz, 1978) a matéria
organica do solo tem a capacidade de reter o Mo devido ao processo de
adsorcao o qual ainda ndo é completamente conhecido. Muitas duvidas ainda
sdo existentes devido a falta de entendimento ao coloide negativo poder
adsorver anios molibdato. Mas, uma consideracéao feita a este quadro € devido

a existéncia deste cation MoO," que é adsorvido pela matéria organica do solo.
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Relatou-se que adicionando compostos com maiores quantidades de matéria
organica nos solos, pode ter grandes influéncias nos processos de fixagdo e

recuperagéo de Monos solos SHORT (Gupta, 1971).

2.1.7 - INTERAGAO COM OUTROS NUTRIENTES

O Mo possui propriedades semelhantes aquelas dos nao-metais e de
outros anions inorgéanicos divalentes. Prado (2008) relata que em solos
predominantemente acidos, fosfatos e molibdatos tém comportamento
semelhante em relacdo a forte adsorcdo aos 6xidos hidratados de Fe, e,
quando na absorc¢éo deste elemento o sulfato compete fortemente, isso devido
ao tamanho semelhante de raio ibnico. Os sulfatos e os fosfatos tém pouca
influéncia na disponibilidade do Mo (Dechen e Nachtigall, 2006). Ao contrario
dos fosfatos, estudos sobre a adsor¢éo de Mo ainda é limitado (Goldberg et al.,
1996).

Ribeira et al. (2010) avaliando a relagdo P/Mo e verificando a
disponibilidade de Mo com a calagem, adubag¢do com superfosfato triplo e
molibdato de amdnio em solos do sul chileno com espécies de trevo vermelho,

mostraram que o Mo foi significativamente mais disponivel com a calagem.

Alguns fatores interferem na solubilidade do Mo nos solos, como a
competicdo pelos mesmos sitios de absorcao entre o P e o Mo. Assim, com a
fertilizacdo de P nos solos, pode-se estimar a disponibilidade do Mo (Xie e
Mackenzie, 1989). No entanto, em solos americanos estes mesmos
pesquisadores demonstraram que, os sitios para sorcdo de Mo ndo foram
totalmente utilizados pelo o P. E um nivel constante de sor¢do de Mo foi
atingido em niveis mais elevados de sorgdo de P. No entanto, é claro que uma
grande proporcao de sorcdo de P ocupa sitio que também poderia ser usado
para sor¢do de Mo. Entre o intervalo de pH 6,0-7,0, a principal espécie de
molibdato & MoO,* (Xie e Mackenzie, 1989). Com a sor¢éo de P no solo, tem-
se aumento de cargas negativas e como o molibdato é carregado
negativamente, isso aumenta a carga negativa repelindo ions Mo e evita que

cheguem a sitios de sor¢cao. Se ndo houvesse diferentes sitios especificos de
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sor¢cao de Mo, em comparagdo com aqueles para P, entdo o efeito repelindo

seria limitado.

2.2 - USO DE EXTRATORES QUIMICOS PARA A DETERMINAGAO DA
DISPONIBILIDADE DE Mo NO SOLO

Fontes et al. (2000) comparando o uso dos extratores Mehlich 1 e
Mehlich 3 para determinagéo da disponibilidade de Mo em solos do Brasil,
observaram correlacédo entre estes métodos de extragdo e chegaram a
conclusao que analisando a adsor¢céo de Mo nos solos se relaciona com suas

caracteristicas quimicas, fisicas e mineraldgicas..

Sotelo et al. (2005) desenvolveram uma nova técnica com extracao acida,
obtendo sucesso na determinac&o direta de Mo em chorume e em amostras

so6lidas do ambiente.

Horowitz (1978) estudando o comportamento do Mo em onze perfis de
solos tipicos da Zona Litoral e Mata de Pernambuco utilizando solugao acida de
oxalato de amoénio, observou que o conteudo de Mo total e soluvel, esta

relacionado ao teor de argila e matéria orgéanica.

Kim e Smythe (1998) aprimorando o método para a determinagdo de
tracos de Mo em solos e em materiais geoldgicos por espectroscopia de
absorcdo atbmica, conseguiram reduzir as interferéncias de Fe e Ti,
removendo-os por adicdes de acido ascorbico e fluoreto de Na,
respectivamente. Massey et al. (1967) avaliando 73 amostras de solo,
utilizando como extrator o oxalato de aménio encontraram valores de 0,04 a
0,37 mg kg™ e os teores variaram de acordo com o material de origem e com a
classe de solo estudada. Em todos os solos o oxalato de aménio extraiu
quantidades detectaveis de Mo. Com isso os autores concluiram que esse
extrator poderia ser indicado para avaliar os teores de Mo nos solos

pesquisados.

A determinagdo do Mo pelo método catalitico da reagdo do Kl + H,O,,
foi um procedimento basicamente desenvolvido e automatizado para a

determinacao de Mo em amostras geoldgicas e biolégicas por Fuge (1970) e
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em materiais vegetais por Bradfield e Strickland (1975) e Quin e Woods (1979).
Melhorias significativas na sensibilidade e reprodutibilidade no método foram
feitas por Eivazi et al. (1982). O método tem sido utilizado com sucesso para a

determinacado do Mo em materiais vegetais (Plank, 1992).

De acordo com Lopez et. al. (2007) que utilizaram como extrator quimico
de Mo o bicarbonato de aménio, observaram que a concentragao disponivel foi
influenciada pela aplicacao de P e corretivos. A disponibilidade do elemento
aumentou devido a agéo do calcério elevando o pH do solo e pela aplicagao de
P que competiu com o Mo pelos sitios de adsor¢géo do solo, ocupando esses
sitios e tornando o Mo mais disponivel. Neste sentido podemos verificar que a
alteracdo na acidez do solo e possivelmente os argilo-minerais desse solo

afetaram a capacidade do extragao.

2.3 - IMPORTANCIA DO Mo PARA OS SISTEMAS VEGETAIS

O Mo é um micronutriente essencial as plantas (Yusran, 1993). O Mo é
um dos micronutrientes que pode ocorrer em plantas em concentracdes de
100 mg kg sem prejudicar seu crescimento, e a quantidade deste elemento
varia de acordo com a idade e parte da planta (Yusran, 1993). Altas
concentracbes de Mo no solo, faz com que ocorra o crescimento anormal de
algumas plantas além de causar problemas para todos o0s organismos
(Arabinda et al., 2007).

A forma mais comum deste elemento absorvida pelas plantas € o anion
molibdato (MoO4*), que apresenta configuragdo eletrdnica similar ao do
tungsdato (WO,%), vandato (VO %), sulfato (SO4*) e fosfato (PO, %) (Smith et
al.,1997). No solo o MoO4* (oxianio) ¢ a forma de valéncia mais alta e
disponivel para as plantas e é conhecido por participar de rea¢des redox que

se encontra no solo.

Mendel e Hanseh (2002) relataram que o Mo parece ser cataliticamente
inativo em sistemas bioldgicos, até que ele seja complexado por um co-factor
especial. Isso com excegao da nitrogenase bacteriana. E que o Mo é ligado a

um cofator de Mo e inumeros compostos que estédo vinculados a adsorgao de
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diversas proteinas. Howard (1952) aplicando doses crescentes de
Na,Mo04.2H,0 (0, 5, 15, 25, e 35 g dm™) em plantas de algodao, verificou que
os teores de Mo em folhas foram quase cinco vezes maior do que os valores
encontrados em caules e raizes.Os menores teores de Mo foram encontrados

nos corpos frutiferos quando comparados com caules e raizes.

O Mo é um elemento essencial as plantas e importante para as fung¢des
bioquimicas como redugdo do nitrato, sintese do acido nucléico e fixagao
bioldégica de N (Dias et al., 1996). Excesso ou deficiéncia de Mo traz prejuizos
as plantas (Dias et al., 1996). Alguns estudos realizados na Embrapa com a
cultura da cana-de-agucar e aplicagdo do Mo no plantio, tiveram bons
resultados em relagcdo a diminuicdo da adubacdo nitrogenada em areas de
baixa disponibilidade do elemento (Angelim, 2007). Como o Mo é um elemento
estrutural das enzimas redutase do nitrato e nitrogenase, responsaveis pela
assimilacao do nitrato e pela Fixacao Bioldgica de N (FBN), respectivamente,
sabe-se que a nutricdo nitrogenada desta cultura depende entre outros
aspectos, da disponibilidade deste micronutriente no solo (Urquiaga et al.,
1998). O Mo frequentemente limita fixacdo de N sob condigbes naturais e
diferentes bactérias utilizam uma variedade de mecanismos para minimizar os

problemas causados por insuficiéncia de Mo no ambiente (Shah et al., 1984).

3. MATERIAL E METODOS

3.1. DEFINIGAO DO ENSAIO

Este trabalho foi composto por trés experimentos onde quantificou-se o Mo no
solo utilizando adaptagcbes metodologica de trabalhos ja existentes,
determinando-o através do método colorimétrico.Utilizou-se solos texturalmente
diferentes de campos de produgéo de cana-de-agucar da regiao Nordeste, com
caracteristicas fisicas, quimicas e mineraldgica diferentes.Um dos campos de
producédo de cana-de-agucar situava-se .na regido da Paraiba referente ao
solos de textura arenosa da usina Japungu classificado como , e os outros
campos experimentais no estado de Pernambuco.das usinas Bom Jesus e

Estacdo Experimental de cana-de-agucar de Carpina referentes aos solos de
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textura argilosa e areno- argilosa respectivamente. O solo da usina Bom Jesus
foi caracterizado como Argissolo Vermelho Amarelo Distrofico (PVAd+4), o solo
da usina Japungu foi caracterizado como Argissolo Vermelho Amarelo
Distréfico (PVAd,), e da usina (EECAC) Argissolo Vermelho Amarelo
Distrocoeso (PAdXx).

3.1.1. ENSAIO | (AVALIAGAO DE Mo EM TRES ARGISSOLOS DO
NORDESTE SOB O CULTIVO DA CANA-DE-AGUCAR PELO METODO
COLORIMETRICO).

3.1. 2. SOLOS UTILIZADOS NO ENSAIO |

Os solos utilizados no ensaio | (Avaliagcdo de Mo em trés Argissolos do
Nordeste sob o cultivo da cana-de-agucar pelo método colorimétrico) foram de
uma parte do projeto pesquisa existente desde do ano 2009 (figura 1). Neste
experimento, estudou-se o efeito da interagdo N x Mo e estes experimentos
foram conduzidos no campo em trés diferentes ambientes de producdo. Sendo
0s campos experimentais instalados em duas unidades produtoras, uma no
Estado de Pernambuco, na Usina Bom Jesus, e outra no Estado da Paraiba,
na destilaria Japungu, e, ainda, a terceira, no campo da Estacdo Experimental
de Cana-de-Acgucar do Carpina (EECAC), em solos de diferentes texturas como
citados anteriomente.

Foi necessario fazer a correcdo do solo com base o Manual de
Recomendacgéo de Adubacao do Estado de Pernambuco (IPA, 2008). Quando
necessario, foi aplicado gesso mineral seguindo calculo proposto por Vitte et al.
(2008).

Os tratamentos consistiram de cinco doses de N (0, 30, 60, 90 e 120 kg
ha™), tendo como fonte a uréia, e cinco doses de Mo (0, 200, 400, 800, 1.600 g
ha™), sendo utilizado como fonte o molibdato de Na.Neste ensaio |, coletou-se
as amostras de solos ap6s 30 dias de aplicacdo dos nutrientes numa
profundidade de 0 - 0,30m onde receberam a maior aplicacéo das doses de Mo
e N. A aplicacdo das doses de Mo foi feita no solo por meio de pulverizador
costal com pressurizagdo manual com vazdo nominal de 200 L ha™. Para

uniformizar a aplicacao, foi realizado teste em branco da quantidade de agua
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para diluicdo do molibdato de sédio a ser utilizada em cada parcela. Depois de
calculada a quantidade de agua, o produto diluido foi colocado no pulverizador

costal e aplicado no sulco de plantio.

Os experimentos no campo foram desenvolvidos em delineamento de
blocos ao acaso em esquema fatorial com quatro repeticdes (5 x 5) x 4,
perfazendo um total de 100 parcelas. Porém, o delineamento experimental do
ensaio | como foram das maiores doses de N x Mo ( 5 x 3 ) x 4 totalizando 60
parcelas no total. Na usina Bom Jesus e na EECAC, as parcelas consistiram de
sete sulcos de 8 metros de comprimento, espacamento de 1,1 metro,
totalizando 60 m? de area total; na destilaria Japungu, o experimento teve
parcelas de 10 sulcos de 10 metros com espagamento 1,4 metros, totalizando
98 m% Em todos os locais foram considerados para area util os trés sulcos

centrais, descontando 1 m de cada lado no sentido perpendicular ao sulco.

3.1.3. SOLO DA USINA BOM JESUS

A usina Bom Jesus fica localizada no municipio do Cabo de Santo
Agostinho, no estado de Pernambuco (08°15°00“— Latitude sul e 35°05°00” —
Longitude oeste). O clima predominante na regido, segundo o sistema Képpen,
€ Ams’, tropical chuvoso de mongdo com verdo seco e temperatura média
anual de 24,7°C.

Coletou-se uma amostra composta do solo Argissolo Vermelho Amarelo
Distréfico (PVAd4).da area experimental na profundidade de 0,0-0,30 m, sendo
retiradas cerca de 30 amostras simples para formar a amostra composta dos
tratamentos que receberam as maiores doses de Mo para subsidiar o ensaio |.
As amostras simples foram retiradas cerca de 0,25 m do centro do sulco de
plantio, 30 dias apds a aplicacdo do molibdato de s6dio. Para os ensaios Il o
solo foi coletado na profundidade até 0,30 m em area contigua ao experimento

de campo
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3.1.4. SOLO DA ESTAGAO EXPERIMENTAL DE CANA-DE-AGUCAR DE
CARPINA

A Estacéo Experimental de Cana de Acgucar do Carpina (EECAC), fica
localizada no municipio de Carpina, no estado de Pernambuco (7°51'04” de
Latitude Sul e 35°14’27” de Longitude Oeste). O clima predominante na regido
segundo sistema Koppen é As’, tropical chuvoso com verao seco e temperatura
média anual de 24,2°C.

Coletou-se uma amostra composta do solo Argissolo Vermelho Amarelo
Distrocoeso (PAdx) da area experimental na profundidade de 0,0-0,30 m,
sendo retiradas cerca de 30 amostras simples para formar a amostra composta
dos tratamentos que receberam as maiores doses de Mo para subsidiar o
ensaio |. As amostras simples foram retiradas cerca de 0,25 m do centro do
sulco de plantio, 30 ap6s a aplicagao do molibdato de sodio. Para os ensaios
Il/lo solo foi coletado na profundidade até 0,30 m em area contigua ao

experimento de campo.

3.1.5. SOLO DA DESTILARIA JAPUNGU

A Destilaria Japungu fica Localizada no municipio de Santa Rita, estado
da Paraiba (6°59'31.153" de Latitude Sul e 30°58'38.418" de Longitude Oeste).
O clima predominante na regido, segundo sistema Koppen, é Am tropical

chuvoso de mongéo com veréo seco e temperatura média anual de 27°C.

Coletou-se uma amostra composta do solo Argissolo Vermelho Amarelo
Distrofico (PVAd2) da area experimental na profundidade de 0,0-0,30 m, sendo
retiradas cerca de 30 amostras simples para formar a amostra composta dos
tratamentos que receberam as maiores doses de Mo para subsidiar o ensaio |.
As amostras simples foram retiradas cerca de 0,25 m do centro do sulco de
plantio, 30 dias apds a aplicagcdo do molibdato de s6dio. Para os ensaios Il o
solo foi coletado na profundidade até 0,30 m em area contigua ao experimento

de campo.
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Assim, visando estudar melhor o tempo de reagéo do iodeto de K (KI) com o
peroxido de hidrogénio (H20;) nos extratos oriundos da reagdo do Melichih-1
com os solos, bem como o0 mais adequado comprimento de onda para leitura
no colorimetro da quantidade extraida de Mo pelo método colorimétrico. Para
isso, coletou-se amostras de solo nos tratamentos que receberam 1.600 g ha™
de Mo (maior dose utilizada no ensaio) nossolos de texturalmente diferentes
das trés usinas. . Testou-se 4 diferentes tempos de reagéo Kl x H,O, (10, 20,
60 e 120 minutos) e utilizou-se 2 diferentes comprimentos de onda (350 e 420
nm) em 4 repeticbes. Para cada bloco do ensaio de campo havia 5 tratamentos
em que se aplicou 1.600 g ha™ de Mo, reflexo das interacdes com diferentes
doses de N. Para compor um unico numero por bloco, retirou-se a média
aritmética dos referidos tratamentos, restando 4 repeticbes. A analise
estatistica dos dados foi feita em esquema fatorial (4 x 2) com 4 repeticdes,
realizada analise de variancia e teste de meédias utilizando testadas pelo
método de teste de Tukey ao nivel de 5% de probabilidade. Para isso, foram
testados os efeitos isolados do tempo de reacdo e comprimento de onda, bem

como sua interagéo.

3.2. ENSAIO Il (USO DE EXTRATORES PARA A AVALIACAO DE Mo EM
TRES ARGISSOLOS DO NORDESTE SOB O CULTIVO DA CANA-DE-
AGUCAR)

3.2. 1. SOLOS UTILIZADOS NO ENSAIO I

Os solos utilizados neste experimento foram coletados também nos
campos experimentais de trés diferentes ambientes de produg¢do, uma no
Estado de Pernambuco, na Usina Bom Jesus, e outra no Estado da Paraiba,
na destilaria Japungu, e, ainda, a terceira, no campo da Estacdo Experimental
de Cana-de-Agucar do Carpina (EECAC) no estado de Recife, em solos de

diferentes texturas como citados anteriormente.
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3.2.2 SOLO DA ESTAGAO EXPERIMENTAL DE CANA-DE-AGUCAR DE
CARPINA

Para instalar este experimento foi necessario coletar o solo
caracterizado como ARGISSSOLO VERMELHO AMARELO Distrocoeso
(PAdx) da uindade experimental da estagdo de cana-de-agucar de Carpina, na

profundidade até 0,30 m em area contigua ao experimento de campo.

3.2.3 SOLO DA DESTILARIA JAPUNGU

Para este ensaio Il o solo caracterizado como ARGISSSOLO
VERMELHO AMARELO Distréfico (PVAd;) foi coletado na profundidade até

0,30 m em area contigua ao experimento de campo.

3.2.4. SOLO DA USINA BOM JESUS

Para este ensaio Il o solo caracterizado como Argissolo Vermelho
Amarelo Distréfico (PVAd,). foi coletado na profundidade até 0,30 m em area
contigua ao experimento de campo. Para a realizagdo deste experimento foi
necessario realizar-se a corre¢éo da acidez do solo de textura argilosa (PVAd+)
da usina Bom Jesus, o qual apresentava o p H acido 4,4 (Tabela 3). Para esta
corregdo utilizou-se o método da incubacgao realizando-se a curva de calibragéo
de p H do solo e para os demais solos PVAd, e PVdy ndo foi necessario

realizar a corregao da acidez do solo.

As doses aplicadas para a correg¢ao da acidez do solo PVAd, da usina
Bom Jesus foram: 0,1,2,3,4,5 t ha” de CaCO3 e MgCO3 p.a. em 500 g de solo
de acordo com a capacidade de campo. O solo foi incubado com CaCO; e
MgCOs, relagdo molar 4:1, em sacos plasticos com capacidade para 1 dm?® de
solo e umidade correspondente a 80% do volume total de poros, por um
periodo de 28 dias. Isso para ter-se a curva de calibragdo exata do p H do solo.

Durante o periodo de incubacéo foi realizado acompanhamento da medig¢édo do



20

pH do solo em intervalos de 7 em 7dias no decorrer da semana. O pH do solo
foi determinado em H,O em 7, 14, 21 e 28 dias (tabela 1) e (figura 2) seguindo
a metodologia da EMBRAPA (1997). Ao término dos 28 dias o pH do solo
manteve-se constante. Ao término da incubacdo, a dose calcario mais
adequada ao solo foi a 3 t.ha-' com o pH de 6,3 . Assim, a partir desta curva
de calibracdo do solo, definiu-se a dose de calcario a ser aplicada. Apos
realizada a correc¢do do pH, o solo foi seco juntamente com os emais solos e
foram pesados, destorroados e colocados em recipientes plasticos com

capacidade para 1 Kg de solo.

Os solos foram incubados durante 30 dias com doses crescentes de Mo
amostras de 1 kg de solo texturalmente diferentes das respectivas usinas:
Japungu solo (PVAd), Estacdo Experimental de Cana-de-Agucar de Carpina
solo (PVdy) e da usina Bom Jesus (PVAd;) com 80% de umidade. As doses de
Mo utilizadas foram correspondentes a 0, 200, 400, 800 e 1.600 g ha™' e a fonte
de Mo utilizada foi o molibdato de s6dio. Para determinar o Mo recuperado em
funcdo do aplicado utilizou-se 4 diferentes extratores quimicos: Melhich-1
metodologia descrita por Fontes et. al., 2001, Melhich-3, metodologia descrita
por Fontes e Coelho, (2005) acetato de amdnio metodologia descrita por Canto
e Martins (1996) e agua quente metodologia descrita por (Ferreira et. al.,2001).
O ensaio foi desenvolvido com 4 repeticbes. Apds a incubacdo, as amostras de

solos foram secas ao ar, destorroadas e passadas em peneira de malha 4 mm.

Os recipientes com os solos foram levados para a casa de vegetagao na
Estacdo Experimental de Cana de Acgucar de Carpina (EECAC). Apos a
aplicacdo das doses de Mo, foram devidamente lacrados para que né&o
perdessem umidade. Apds o periodo de 30 dias de incubacéo, foram colocados
para secar ao ar (TFSA). Depois, foram novamente destorroados e passados
em peneira de 2mm de malha. Posteriormente foram encaminhados ao
laboratorio para a determinagéo do Mo recuperado em fungao do aplicado por

diferentes extratores quimicos.

A analises estatistica dos dados foi feita utilizando-se esquema fatorial (4
x 3 x 5) com 4 repeticbes, desdobrando-se as interagcbées duplas. Quando
qualitativa aplicou-se Scott-Knott a 5% de probabilidade e quando quantitativa

realizou-se regressdo. Neste ensaio Il, testou-se os efeitos solo e extrator, bem
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como sua interacdo e para os dados quantitativos realizou-se regressao.
Quando as interacbes né&o foram significativas, estudaram-se os efeitos
principais dos fatores e para os efeitos significativos foram estabelecidos
modelos de regresséo para as variaveis dependentes em fungédo das doses de
Mo aplicadas, observando-se a significancia dos paradmetros e o coeficiente de

determinacgao.

Tabela 1. Correcédo do p H do solo Argissolo Vermelho Amarelo Distréfico

(PVAd4) com doses crescentes de calcario avaliados durante 28 dias.

Dose 1 @semana 2 #semana 32 semana 4 @ semana
(t/ha) p Hem H,O

0 5,2 5,3 5,3 5,1

1 5,6 5,8 5,3 53

2 5,6 57 5,6 5,9

3 6,3 5,9 6,0 6,4

4 6,4 6,0 6,2 6,9

5 6,2 6,6 6,6 7,0
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Figura 2. Avaliacédo do p H do solo com doses crescentes de calcario durante

28 dias de incubacao.

3.3 ENSAIO III-(DETERMINAGAO DE Mo EM PLANTAS DE CANA-DE-
ACUCAR CULTIVADA EM ARGISSOLO DISTROFICO PELO METODO
COLORIMETRICO).

3.3.1 SOLO DA ESTAGAO EXPERIMENTAL DE CANA-DE-AGUCAR DE
CARPINA

Para o ensaio lll o solo (PVdx) caracterizado como ARGISSSOLO
VERMELHO AMARELO Distrocoeso foi coletado na profundidade até 0,30 m

em area contigua ao experimento do campo experimental da EECAC .

Depois este solo foi seco ao ar e posteriormente destorroados e
passados em peneira de malha 4 mm. Com base na sua capacidade de
campo, aplicou-se as doses crescentes de Mo, correspondentes a 0, 200, 400,
800 e 1.600 g ha' e a fonte de Mo utilizada foi o molibdato de sédio. Os
recipientes com os solos foram levados para a casa de vegetacdo na Estacao

Experimental de Cana- de- Acucar de Carpina (EECAC). Ap6s a aplicagédo das
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doses de Mo, foram devidamente lacrados para que ndo perdessem umidade.
Apds o periodo de 30 dias de incubacao, foram colocados para secar ao ar
(TFSA), o solo foi seco,destorroados e pesados em 12Kg colocados em
recipientes plasticos com capacidade para 20 Kg de solo. No dia do plantio fez-
se a fertilizagdo do solo com os macro e micronutrientes necessarios para o
desenvolvimento da cultura. As mudas de cana-de-agucar utilizadas para o
plantio foi da variedade RB92579 apresentando 15 dias de desenvolvimento,
encontrando-se em tubetes, prontas para o transplantio. Estas mudas foram
doadas pela Cetene-PE, com seguro controle fitossanitario. Estas plantas

foram irrigadas diariamente durante 120 dias até a coleta da parte aérea.

A variedade utilizada foi a RB92579, atualmente uma das variedades
mais plantadas no Nordeste do Brasil, que tem como caracteristicas: alta
brotacdo, alto perfilhamento em cana planta e cana soca, maturagdo média,
alta produtividade agricola e teor de sacarose alto, longo periodo de utilizagédo
industrial e médio teor de fibra e ainda nao apresenta restricdo a ambiente de
producédo (SIMOES NETO et al., 2005).

Assim, as plantas de cana-de-agucar colhidas apds 4 meses de cultivos
nos vasos foram pesadas, passadas em forrageira e levadas para secagem em
estufa de circulagdo forcada a 65 °C até atingir peso constante. Para
determinacao do teor de Mo as folhas + 3 da cana-de-agucar as quais indicam
o estado nutricional da planta foram digeridas por meio de solugdo nitro-
perclérica, seguindo método descrito por Polidoro et al. (2006) e a
determinacao utilizada foi a do método catalitico, em que a oxidagao de iodeto
com peroxido de hidrogénio em meio acido € catalisada pelo Mo, que foi
determinado por colorimetria (EMBRAPA, 1997).

A analise estatistica dos dados do solo e planta foi realizada aplicando-
se correlagdo de Pearson e testando-se o coeficiente de correlagao linear até
10% de probabilidade. Neste ensaio lll, realizou-se correlagédo dos teores de
Mo obtidos pelos diferentes extratores e o teor de Mo encontrado nas plantas

de cana-de-agucar.
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3.4 CARACTERIZAGAO MINERALOGICA, FiSICA E QUIMICA DOS SOLOS

As caracterizagdes mineralogicas das fragbes de argila e silte foram
determinadas por difratometria de raios-X (Whitting & Allardice, 1986) (Figuras
3, 4,5,6,7 e 8) para determinagdo dos principais minerais predominantes da
fragdo argila e silte dos solos (Tabela 2).Foram determinados Fe amorfo e
cristalino, extraidos por oxalato acido de aménio (Feo) e Ditionito — citrato —
bicarbonato de sédio (Fed), respectivamente, conforme metodologia descrita
por Mehra & Jackson (1960) e determinados por espectrofotometria de

absorgao atdbmica (Tabela 2).
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Figura 3. Difratogramas de raio-x da fracao argila do solo PVdx sem tratamento.
Ct=caulinita; Gt=Goethita; Hm=hematita; An=Anatasio; Rt=Rutilo; Qz=Quartzo;
Gb=Gibsita.
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Figura 4. Difratogramas de raio-x da fracdo argila do solo PVAd, sem
tratamento. Ct=caulinita; Gt=Goethita; Rt=Rutilo.



2500 1

2000

1500 -

1000 -

500

26

PVAd1
—PO
— Léamina 25°C
Lamina 350°C
—— Lamina 550°C
e e ) N

Figura 5. Difratogramas de raio-x
tratamento. Ct=caulinita; Gt=Goethita.

da fracdo argila do solo PVAd; sem



27

PVdx

8000 ~

7000 -

6000 -

5000 -

4000 -

3000 -

2000 -

1000 -

Quartzo

Figura 6. Difratogramas de raio-x da fragao silte do solo PVdx sem tratamento.
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Figura 7. Difratogramas de raio-x da fragao silte do solo PVAd, sem tratamento.
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Figura 8. Difratogramas de raio-x da fracdo silte do solo PVAd; sem

tratamentos.
Qz=Quartzo

Tabela 2. Minerais presentes na fracdo argila dos solos de textura média
(PVdy), texura argilosa (PVAds)e do solos de textura arenosa (PVAd;)
quantidade de ferro amorfo e cristalino e sua relagéo.

Feo Fed
Solos Minerais
g kg™ Feo/Fed
PVdx Ct, Gt, Hm, An, Rt, Qz 0,18 13,81 0,01
PVAd, Ct, Gb, Gt, An, Qz 2,79 18,15 0,15
PVAd, Ct, Gb, Qz 2,65 18,98 0,14

Ct=caulinita; Gt=Goethita; Hm=hematita; An=Anatasio; Rt=Rutilo; Qz=Quartzo;

Gb=Gibsita: Feo= Fe amorfo ;Fed= Fe cristalino.

Fisicamente, os solos foram caracterizados quanto a sua granulometria

para definicdo de sua classe textural, pelo método do densimetro, densidade
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do solo pelo método da proveta, densidade das particulas pelo método do
baldao volumétrico, condutividade hidraulica pelo método do permeametro de
coluna vertical e carga constante, capacidade de campo e ponto de murcha
permanente pela cAmara de pressao de Richards (Tabela 3). Todas as analises
fisicas seguiram a metodologia da EMBRAPA (1997).

Tabela 3. Caracterizacdo fisica dos solos dos diferentes ambientes de
producao na profundidade até 0,30 m

Solos

Caracteristica

PVAd, PAdx PVAd;
Ds (g cm™) 1,08 1,36 1,50
Dp (g cm™) 2,53 2,56 2,67
Porosidade total (%) 57,31 46,87 43,82
CC (Mg Mg™ 0,22 0,11 0,04
PMP (Mg Mg™) 0,16 0,07 0,03
Ko (cm h™) 19,52 58,78 39,12
Areia (g kg™) 474 704 887
Silte (g kg™ 70 80 35
Argila (g kg™) 456 216 78
Classe textural Argilo arenosa Franco arenosa Arenosa

Foram realizadas as seguintes andlises quimicas: pH(H.0), Ca®*, Mg*,
K*, APP*, (H+Al), Fe, Cu, Zn, Mn, COT. Os céations Ca®*, Mg* e AI** foram
extraidos com KCI 1,0 mol L', sendo o Ca* e o Mg®* dosados por
espectrofotometria de absorg¢édo atdbmica e o Al por titulometria; o Fe, Cu, Zn,
Mn e ainda P, K" e Na* foram extraidos por Mehlich-1, sendo o P dosado por
colorimetria, o K" e o Na* por fotometria de emiss&o de chama e os demais por
espectrofotometria de absorgao atébmica; a acidez potencial (H+Al) foi extraida
com acetato de calcio 0,5 mol L' e dosada por titulometria; o COT foi
determinado por combustdo umida com dicromato de potassio e dosado por
titulometria (Tabela 4). Todas as analises quimicas seguiram recomendacao da
EMBRAPA (1997). O P-rem foi determinado segundo metodologia de Alvarez

V. et al. (2000). Para a CMAP, as amostras de solo receberam doses de P
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baseadas no valor de P-rem (Alvarez V. e Fonseca, 1990). Amostras de TFSA
de cada solo foram saturadas com solugdes de concentragbes crescentes de P
em CaCl, 10 mmol L™, adotando-se as isotermas de Langmuir para estimar a
CMAP (Novais e Smith, 1999). (Tabela 4).

Tabela 4. Caracterizagdo quimica dos solos dos diferentes ambientes de

producao na profundidade até 0,30 m sem aplicacao de Mo.

Solos

Caracteristica

PVAd; PAdx PVAd;
pH (H20) 4,40 6,00 6,50
Fe (mg dm™) 186,6 101,1 29,70
Cu (mg dm™) 0,40 0,50 0,90
Zn (mg dm™) 4,90 8,70 5,30
Mn (mg.dm™) 0,80 10,3 1,80
P (mg dm™) 4,00 25,00 7,00
K* (cmol, dm™) 0,06 0,15 0,04
Na* (cmole dm™) 0,03 0,03 0,02
APP* (cmol, dm™) 1,20 0,00 0,00
Ca** (cmole dm™) 0,50 2,53 1,00
Mg®* (cmol. dm™) 0,50 1,55 0,90
(H + Al) (cmol, dm™) 5,90 2,20 1,40
COT (dag kg™) 3,36 1,51 0,70
CMAP (mg cm™) 0,90 0,52 0,26
P-rem (mg L™ 11,99 34,72 40,67
SB (cmol, dm™) 1,09 4,26 1,96
CTC (cmols dm™) 8,19 6,46 3,36
V (%) 13,36 65,94 58,35

m (%) 52,3 0,00 0,00




32

3.5 DETERMINAGAO DA CAPACIDADE MAXIMA DE ADSORGCAO DE Mo
(CMAMo)

As doses de Mo para a determinacdo da CMAMo foram realizadas com
base no trabalho realizado por Fontes e Coelho (2005), definindo-se os pontos
de adsorgao: 0, 10, 20, 30, 40, 50, 55, 60, 75, 90, 100, 120 e 140 mg L") a
partir da solugdo padrdao de Mo, a qual foi preparada com (NH4)sM07024.4H,0
em KCL 0,06 mol L™ e adicionada em tubetes plasticos que continham 1,0 g de
cada solo, com trés repeticdes para cada ponto, sem ajuste de pH. As misturas
foram agitadas durante 24 h e em seguida centrifuga a 2.500 rpm por 5
minutos, e os extratos filtrados em papel de faixa azul Wthamam 45 e
analisados para determinacdo de Mo. A curva padrao foi preparadas com
(NH4)6M07024.4H,0 em KCL 0,06 mol L. As Isotermas de Langmuir foram
usadas para determinar a CMAMo nos solos (Fontes et al., 2000). O tempo de
reacao de 10 minutos do Kl + H,0O, foi rigorosamente controlado em todas as
amostras de solo. Utilizou-se recipientes plasticos descartaveis para a
realizacado das analises. Utilizou-se o aparelho colorimétrico para a leitura das
amostras. Os reagentes com suas respectivas concentragbes foram

preparados de acordo com Fontes e Coelho (2000), (tabela 5).

Tabela 5. Solugdes e reagentes utilizados para a determinacdo de Mo em
extrato do solo pelo método do iodeto de potassio (Fontes e Coelho et. al.,
2000).

Solucéo Concentragao Reagentes

lodeto de Potassio 0,25% (m/v) Kl

Peroxido de Hidrogénio  0,02% (v/v), doze gotas de H,O, (30%), Brij 30%
Brij (VIv)

Fluoreto de Amoénio 0,25% (v/v), doze gotas de NH4F (40%), Brij30 %
Brij (V/v)

Acido Cloridrico 0,150 mol L™ HCI (37%)

Estoque de Mo 1.000 mg L™ Internacional (Merk

Tritizol)
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Para realizagcdo da CMAMo utilizou-se amostras de apenas dois solos: 0
PVAd, proveniente da Usina Japungu e o PVAd1 oriundo da Usina Bom Jesus,
porque eles apresentavam caracteristicas quimicas, fisicas e mineraldgicas

antagénicas.

3.6. EXTRAGAO E DETERMINAGAO DE Mo NO SOLO NOS ENSAIOS IE Il

A dosagem de Mo foi realizada de acordo com Fontes et al. (2000). No
ensaio |l, para a realizacdo das leituras de Mo nos extratos dos solos como
agua quente, foi necessario fazer-se determinadas adaptagdes, pois, a reacao
do Kl + Hy0, s6 ocorre em meio acido, utilizando-se HCI 0,125 mol L™. De
acordo com a reagao do Kl com o H,0;, e a concentracdo de Mo na solucgao,
preparou-se uma curva padréo, cujas concentragcdes de Mo na solucdo de
leitura variaram entre (0 e 300 mg L") . A reacao na solugéo de leitura ocorreu
pela adicédo de trés mililitros de solugao padréo da curva de leitura1, adicionada
de um mililitro de solugédo de NH4F e um mililitro de solugédo de H,O, e um
mililitro de solugéo de KI. Esta ordem foi rigorosamente seguida na adicdo dos
reagentes. Os extratos foram acondicionados em recipientes descartaveis com
capacidade para 25 mL. As misturas foram homogeneizadas e posteriormente
colocadas em cubo de quartzo de 1,0 cm e levadas a um espectrofotbmetro
GBC-UVV911A, ajustando-se para leitura em comprimento de onda de 350 nm.
A leitura dos extratos de solos em absorbancia foi determinada exatamente 10
minutos apds a adigédo do ultimo reagente (Kl) para todas as solugdes. Apds a
calibragcdo da curva padrdo, as amostras foram analisadas seguindo-se o
mesmo procedimento, adicionando-se em lugar da solu¢do padrdao de Mo trés
mililitros de extratos das amostras de solos respectivamente com cada extrator
utilizado. Esses procedimentos foram repetidos trés vezes em cada amostra de

solo.

Para o ensaio |, realizou-se a leitura no espectrofotdbmetro também no
comprimento de onda de 420 nm, em diferentes tempos de contato do Kl com o
H.O, em extratos da reagdo solo/Melhch-1 (10, 20, 60 e 120 minutos). Para
cada tempo de reacédo do (KI+H,O;) preparou-se com o extrato de Mehlich-1

novas reacoes de (KI+H205).
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3.7. USO DE EXTRATORES QUIMICOS E DETERMINAGAO DE Mo EM
SOLOS PELO METODO COLORIMETRICO

Para extracdo de Mo nos trés solos utilizou-se 4 tipos de extratores
diferentes: Mehlich- 1, Mehlich-3, acetato de aménio e agua quente. O acetato
de amdnio foi tamponado a pH 7,0. Para a agua quente foi necessario que se
acidificasse a amostra para que pudesse ocorrer a rea¢ao do Kl e H,0,. Todos
os extratos de solos tiveram o mesmo meio de determinagdo de Mo, que foi o
método colorimétrico, seguindo a metodologia proposta por Fontes e Coelho
(2000).

3.8. EXTRAGCAO DE Mo COM MEHLICH-1 (M-1) e MEHLICH-3 (M-3)

A extracdo de Mo dos diferentes solos foi realizada pela adicdo de
50,0 mL de Mehlich-1 (HCI 0,05 mol L™ + H,SO,4 0,0125 mol L™") ou Mehlich-3
(CH3 COOH 0,2 mol L™ + NHsNO;3 0,25 mol L™ + NH4F 0,015 mol L™ + HNO;
0,013 mol L'+ EDTA 0,001 mol L'1) pesando-se 5,0 g de solo em erlemyers
de 125 mL, adicionando 0,5 g de carvao vegetal ativado. Depois de 5 minutos
de agitacéo horizontal e decantagéo de 16 h, a mistura foi filtrada, e os extratos
foram analisados para determinacdo de Mo. Para os solos PVAds e PAdx
utilizou-se 10 g de carvao vegetal ativado.O carvéao ativado tem funcdo da
eliminacdo da coloracao deixada pela matéria organica existente no solo.Pois,
esta matéria organica deixa o extrato do solo com coloragdo escura mesmo
este extrato sendo transparente e o carvao consegue deixar o extrato limpido.
Quando o solo tem altos teores de matéria organica deve-se colocar uma
quantidade maior de carvao ativado.Pois, com isso néo se perde muito tempo

com o clareamento do extrato a ser analisado.

3.9. EXTRAGAO DE Mo COM AGUA QUENTE

As amostras dos trés tipos de solo foram pesadas em triplicatas para a

extracdo do Mo. Pesou-se 0,25 g de solo e 0,8 g de carvao vegetal ativado em
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béquer de 150 mL adicionando-se 50 mL de agua destilada (o peso dos
beques e da agua foram anotados para o controle e precisdo). Depois, foram
agitados por 5 minutos e pesados com aproximagao de 0,01 g. Logo apos,
tampou-se o béquer com vidro de reldgio, levando-se o conjunto para chapa
aquecedora a 160 °C. Esperou-se até o inicio da fervura e, passados 10
minutos foram retirados todos os beques da chapa quente, na mesma ordem
em que foram colocados. Depois, retirou-se o vidro de relégio e pesou-se o
béquer, reconstituindo-se o peso inicial com agua destilada. Apos retirados da
chapa, os béqueres foram pesados e, apds corrigidos os pesos, os conteudos
foram filtrados e armazenados em recipientes plasticos. Posteriormente, os
extratos foram acondicionados em frascos de polietileno livres de quaisquer
impurezas, evitando assim a contaminagao dos extratos e assim, armazenados
em refrigerador para a determinag¢do do Mo, conforme metodologia descrita por
Fontes et. al. (2000).

3.10. DETERMINAGAO DE Mo EXTRAIDO COM AGUA QUENTE
UTILIZANDO O METODO COLORIMETRICO

Apds a extracdo com agua quente determinou-se a concentracédo de Mo
nos solos pelo método colorimétrico com a reagédo do Kl + H,0,, utilizando os
reagentes descritos na (tabela 5). Segundo Fontes et. al. (2000) a reacéo do K
+ H,0, ocorre em pH &cido sempre com o MoO.> estiver presente nos
extratos, o qual sera detectado pela absorbancia. Assim, foi necessario realizar
modificagdes na metodologia para acidificar o meio. Entao, utilizou-se 1 mL do
extrato de solo em recipientes com capacidade de 25 mL e 2 mL de HCI
0,125 mol L. Desta forma foi possivel se realizar a leitura no colorimetro em
comprimento de onda de 350 nm num tempo de reacdo Kl + H,O, de 10
minutos, o qual deve sempre ser rigorosamente controlado para evitar

interferéncia nos teores de Mo.
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3.11. EXTRAGAO DE Mo COM ACETATO DE AMONIO

A metodologia de extracédo de Mo com acetato de aménio foi adaptada
através da metodologia proposta por (Canto e Martins 1996), para que se
pudesse determinar o Mo nos solos pelo método colorimétrico. Desta forma, as
amostras de solo (TFSA) foram levadas a estufa a 60 °C por 2 horas. Depois
das amostras secas, elas foram tamisadas manualmente usando-se peneiras
de 10 e 80 mesh. O material remanescente na peneira de 10 mesh foi
descartado e, o que ficou retido em 80 mesh foi triturado em gral de agata e
misturado novamente para a homogenizagdo completa de todo material.
Pesou-se 6,3 g de cada amostra de solo em erlermyers de vidro de 150 mL
adicionando-se 100 mL de acetato de aménio 1,0 mol L™ com pH na faixa de
6,5 a 7,0. Em seguida todos os erlemyers foram colocados em agitador
horizontal por 15 h. Apds este periodo, todo o conteudo foi devidamente filtrado
em papel de faixa azul selecta (numero 589) e posteriormente todo o material
foi armazenado em refrigerador para a determinacdo do Mo pelo método

colorimétrico.

3.12. DETERMINAGAO DE Mo EXTRAIDO COM ACETATO DE AMONIO
UTILIZANDO O METODO COLORIMETRICO

Para determinagdo da concentracdo de Mo nos extratos das amostras
dos solos, fez-se uma adaptacdo metodoloégica no método descrito por Canto e
Martins (1996). Assim, foi necessario acidificar o meio com HCI
0,125 mol L' para que fosse possivel realizar as leituras pelo método

colorimétrico, segundo a metodologia de Fontes (1981).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. AVALIACAO DE ADAPTACAO METODOLOGICA NA DOSAGEM DE Mo
PELO METODO COLORIMETRICO

Assim, analisando os dados do ensaio observa-se que para todos os
solos ha interagdo entre o tempo de reacdo dos reagentes de trabalho e o
comprimento de onda utilizado para leitura das amostras no colorimetro
(Tabela 5). No solo mais arenoso (PVAd;) a leitura no comprimento de onda de
350 nm diferiu da realizada no comprimento de onda de 420 nm, independente
do tempo de reacéo dos reagentes de trabalho, comportamento semelhante ao
que ocorreu com os solos mais argilosos (PAdx e PVAd+), apenas no tempo de
reacdo dos reagentes de trabalho correspondente a 10 minutos. Para esses
solos, nos demais tempos de rea¢ao,n&o importa ler em 350 ou 420 nm. Desta
maneira, sabe-se que a reacdo do (Kl + HO3) ocorre em meio acido com
MoO,% o qual é detectado em absorbancia nos extratos. Assim, Fontes et.
al.,2000 determinando Mo no solo extraidos com Mehlich-1 através do método
catalitico do iodeto de potassio e peroxido de hidrogénio em 16 solos de Minas
Gerais, testou o uso de dois comprimentos de onda, 350nm e 420 nm com
tempos de reacdo de (10, 20, 60,120) minutos. Desta modo, os autores
observaram que o comprimento de onda 350nm teve maior importancia devido
a sua melhor sensibilidade na determinagdo do Mo do que ao de 420nm, pois
observou que este teve menor sensibilidade. E os mesmos autores também
observaram que a melhor correlacdo entre os tempos estudados, foi ao
comprimento de onda de 350nm aos 10 minutos de reagéo e ao tempo de 20
minutos ja teve um aumento na absorbancia e decréscimo na sensibilidade de

deteccédo do Mo e queda na linearidade da curva.

Por outro lado, quando se considera o tempo de reagao dos reagentes
de trabalho, observa-se que apenas no solo mais arenoso (PVAd;), o tempo de
reacao recomendado pela Embrapa (1997), difere estatisticamente dos demais
tempos testados, independente do comprimento de onda utilizado para a leitura

das amostras no colorimetro (Tabela 6). Isso sugere que nesse caso €
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recomendavel seguir a recomendacgédo da Embrapa (1997) para nédo se correr o
risco de superestimacao dos teores de Mo no solo, aumentando-se o tempo de
reagdo dos reagentes de trabalho, mesmo que para diferentes comprimentos

de onda de leitura das amostras.

Segundo Zainjun et al. (2005) testando novo método para determinacgéo
de Mo com a reacédo do Mo (VI) no espectrofotdmetro com (DHPTHF) reagente
analitico 9-(2,4 dihydroxyphenyl)-2,3,7- trihydroxyl)-6-fluorone em tecidos
vegetais, afirmaram que também dentro da escolha do sufarctante tera alta
importancia os resultados obtidos, pois dependendo da natureza deste, seja
anibnica ou catidnica, isso pode ter grandes influéncias na solubilidade dos
reagentes e exibir diferentes efeitos na absorbancia, ou seja, influenciar no
comprimento de onda. Os autores ainda destacam que o método colorimétrico
€ mais preciso comparado com o método de determinagcdo de absorgao
atbmica em forno de grafite. E concluem afirmando que este método
colorimétrico tem alta sensibilidade, rapidez, excelente seletividade e boa

estabilidade.

Neste teste de avaliagdo dos diferentes tempos de contato dos reagentes
analiticos utilizados para determinagédo do Mo pelo método da reacao (KI +
H,0,), pbde-se observar grande diferenca na coloragdo dos extratos utilizados
para a leitura no colorimetro. Estes extratos apresentavam-se da coloragao
crescente do amarelo para o laranja e, por fim, cor laranja escuro. Deve ter
tido alta interferéncia da prépria solugdo analitica em maior contato com os

minerais do solo, causando assim maior dissolugéo e disponibilidade de Mo.

Para solos mais argilosos (PVAdx e PVAd{) se o comprimento de onda
utilizado para leitura das amostras for 420 nm, o tempo de reagdo dos
reagentes de trabalho pode ser qualquer um entre 10 e 120 minutos, porque
nao ha alteracdo estatistica no teor de Mo do solo das amostras (Tabela 6).
Vale enfatizar, porém, que se o comprimento de onda para leitura das amostras
for 350 nm, mesmo em solos mais argilosos (PVAdx e PVAd,), o tempo de
reacdo dos reagentes de 10 minutos, como recomendado pela Embrapa
(1997), mostrou-se o mais adequado, porque diferentemente do que ocorreu
com o solo mais arenoso (PVAd1), em outros tempos de reacdo pode haver

subestimacéo dos teores de Mo do solo.
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Tabela 6. Teor de molibdénio nos solos PVAd, PVAdx e PVAd; em funcao do
tempo de reacédo entre os reagentes de trabalho e o comprimento de onda
utilizado no colorimetro, média, analise da variancia e coeficiente de variagédo
dos dados

Fator Comprimento de onda (nm) Média
350 420
Tempo de reacdo (min.) mg dm™
PVAd,
10 0,020 Ba 0,001 Bb 0,013
20 0,050 Aa 0,030 Ab 0,039
60 0,050 Aa 0,040 Ab 0,044
120 0,010 Cb 0,030 Aa 0,021
Média 0,032 0,025
F
Comprimento de onda 7,32*
Tempo de reagao 61,87***
Comprimento*Tempo 30,78***
C.V. (%) 18,11
PAdx
10 0,280 Aa 0,020 Ab 0,150
20 0,040 Ba 0,020 Aa 0,030
60 0,050 Ba 0,040 Aa 0,045
120 0,010 Ba 0,070 Aa 0,040
Média 0,095 0,037
F
Comprimento de onda 4,03
Tempo de reacdo 3,61*
Comprimento*Tempo 5,69**
C.V. (%) 125,76
PVAd;,
10 1,250 Aa 0,030 Ab 0,640
20 0,050 Ba 0,020 Aa 0,035
60 0,040 Ba 0,040 Aa 0,040
120 0,010 Ba 0,050 Aa 0,030
Média 0,337 0,035
F
Comprimento de onda 298,14***
Tempo de reagéo 288,25%**
Comprimento*Tempo 298,57***
C.V. (%) 27,01

Letras mailsculas iguais na coluna e letras mindsculas iguais na linha nao diferem significativamente pelo
teste de tukey a 5% de probabiliade.

* ** @ *** gignificativo a 0,1, 1 e 5% de probabilidade pelo teste F, respectivamente. ™ nao significativo.
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4.2. EXTRATORES QUIMICOS DE Mo EM DIFERENTES SOLOS

Podemos observar a grande diferengca entre os extratores que foram
adicionados aos solos para extrair o Mo, os quais apresentam as seguintes
composicdo quimica, como o Mehlich-1 (0,05 mol L™ de HCI + 0,025 mol L™ de
H,S04), Mehlich-3 (0,2 mol L™ de CH3COOH + 0,25 mol L™ de NH4sNO3 + 0,015
mol L' de NH4F + 0,001 mol L' de EDTA &cido), acetato de aménio
tamponado a pH 7,0 e agua quente a pH 5,8. Observa-se de imediato as
grandes diferencas entres estes extratores quanto a presenca de &cidos,

agentes complexantes e diferencas em relacédo ao pH.

De forma geral, neste estudo foram encontradas diferencas significativas na
extracao de Mo entre os solos PVAd4, PAdx e PVAd, com o uso dos extratores
Mehlich-1, Mehlich-3 e Acetato de Amdnio, observando-se que nos solos mais
argilosos (PAdx e PVAd1) esses extratores detectaram maiores teores de Mo
que no solo mais arenoso (PVAdy), independente da dose de Mo aplicada nos
solos (Tabela 7). Com o extrator Agua quente apenas o solo mais argiloso
(PVAd1) se destaca dos demais, apresentado os menores teores de Mo
detectados por esse extrator, independente da dose de Mo aplicada nos solos,
com excecdo da dose de 200 g ha™' de Mo, que ndo apresentou diferenca

estatistica entre os solos (Tabela 7).

As provaveis diferengas que ocorreram no Mo recuperado por diferentes
extratores foram decorrentes das diferencas quimicas dos solos e também a
cada tipo de extrator utilizado, o que de certa forma influenciou diretamente na
sua disponibilidade. Segundo Brasil e Muraoka (1997) algumas caracteristicas
intrinsecas dos proprios extratores podem indicar as condi¢gées de solo-cultura

mais adequadas para obtencéo de sua maior eficiéncia.

O Mehlich-3 é um extrator que possui composi¢ao acida podendo ser
utilizado em diversos tipos de solos e desta forma, apresentar-se eficiente
preenchendo os sitios de troca anibnica, que teve alta contribuicdo na

determinacao dos teores de Mo recuperados neste trabalho.
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Sabe-se que os extratores Mehlich-1 e Mehlich-3 ndo s&o influenciados
pelos valores de pH dos solos, sejam estes acidos ou neutros. Estes extratores
se encaixam perfeitamente para analises quimicas dos solos mais

intemperizados devido a estas caracteristicas.

Os teores de Mo detectados nos solos apresentaram a seguinte
sequéncia crescente: Agua quente< Mehlich-1< Mehlich-3 <Acetato de aménio.
Os extratores Mehlich-1 e Mehlich-3 possivelmente devem ser os extratores
mais adequados para os solos estudados por serem solos bastantes
intemperizados (Tabelas 2, 3 e 4). No entanto, sabe-se que o extrator duplo
acido Mehlich-1 é muito utilizado no Brasil por extrair P do solo. Esta solugao
extratora além de ser multilementar, pode ser utilizado nas analises dos solos

que apresentam pH acidos e neutros.

Como é muito conhecido o Mehlich-1 é um extrator bastante utilizado nos
laboratérios de rotina e apresenta muitas vantagens na sua utilizacdo. Além de
ser um extrator multielementar, o Mehlich-1 permite obter extratos limpidos que
decantam facilmente, dispensando a filtragem das suspensdes de solo. No
entanto, outras caracteristicas sao importantes para a escolha de um extrator,
entre elas podemos citar o custo, facilidade de manuseio e reprodutibilidade
(Alvarez V. 1988).

Desta forma, utilizou-se este extrator para a extragdo do Mo nos solos,
pois o Mehlich-1 consegue extrair o Mo da fragdo soluvel na solugéo do solo.
Neste experimento, aplicou-se doses crescentes de Mo e incubou-se durante
30 dias para observar o seu comportamento em relacdo a disponibilidade.
Observou-se nos resultados obtidos, que este extrator conseguiu extrair Mo
nos trés tipos de solos uitlizados no experimento. Porém, estas quantidades
foram diferentes, isto por estar relacionado com as caracteristicas quimicas e
mineralogicas destes solos. Como estes solos possuem diferentes capacidades
de adsorver o Mo, o que deve ter acontecido foi a dissolugdo de minerais que
continham Mo ou o deslocamento do elemento que estava retido nas
superficies sélidas do solo para a solugdo, por anions capazes de competir

com o Mo pelos sitios de retengdo. Provavelmente, o molibdato que fora
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adsorvido na superficie das particulas do solo, pode ser substituido por outros
anions, por meio de troca de ligagbes. Entretanto, estes &nions quando
presentes em solugdes acidas, reduzem a readsor¢do de Mo. Mas cabe
ressaltar que a seletividade de adsorcdo de Mo é maior do que a desses

anions e, assim o processo de troca de ligantes ndo é dominante na extragéo.

Como o Mehlich-1 &€ um extrator acido, desta maneira pode extrair fragcdes
que a planta nao conseguiria extrair com a mesma intensidade as quantidades
de Mo. Por isso, deve-se ter a planta como base extratora sempre. Segundo
Polidoro (2000) é indicado o uso destes tipos de extratores para avaliar os
teores de Mo no solo por serem os extratores que mais estdo correlacionados

com as plantas.

Os extratores quimicos e a agua quente utlizados neste ensaio tém
particularidades inerentes em relagdo a sua composi¢cao quimica. Desta forma,
estes extratores podem atingir a diferentes compartimentos dos solos, e com
isso obter a capacidade de extrair diferentes fragbes de Mo nos solos
estudados, como foi o caso dos extratores mais acidos os quais apresentaram
maiores valores de extracdo em relagdo a agua quente (Tabela 7). Estas
extracbes também podem ser afetadas diretamente pelas caracteristicas
inerentes do préprio solo como: o teor de argila, tipo do argilomineral, teor de
matéria organica, entre outros. Sendo assim, o extrator ideal seria aquele que
fosse capaz de extrair a mesma quantidade independentemente do tipo de solo
sem sofrer interferéncia da matriz do solo. No caso especifico do Mo, sua
disponibilidade é dependente do pH e da capacidade do solo em adsorvé-lo
(Vistoso et. al., 2005).

Observando os teores de argila nos trés solos (Tabela 3), os teores de Mo
detectados pelo extrator Mehlich-1 sem aplicacdo de Mo variou entre 0,009 e
0,342 mg dm™ (Tabela 7), sendo que PVAd, argilosa apresentou o maior valor
de Mo extraido, isto devido aos processos mineralégicos e as caracteristicas
do préprio solo. A partir dai a extragao torna-se crescente como consequiéncia
da aplicagdo de Mo aos solos. Fontes e Alvarez (2001) estudando outro
micronutriente (B) constataram que os teores de argila e de matéria organica
foram caracteristicas do solo que influenciaram na maior recuperacédo do B

aplicado no solo a medida que esses teores decresceram, diferentemente do
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que ocorreu com o Mo nessa pesquisa, onde foi mais extraido a medida em
que os teores de argila, matéria organica e 6xidos de Fe e Al cresceram
(Tabelas 2, 3 e 7). Assim, Fontes e Coelho (2000) afirmaram que a adsorc¢ao
de MoO4* nas fragdes organicas e minerais do solo controlam a disponibilidade

do Mo para as plantas.

Para o extrator Mehlich-3 os teores de Mo detectados quando n&o se
aplicou Mo ficaram entre 0,133 e 1,148 mg dm™ (Tabela 7 ). Fontes e Coelho,
(2005) trabalhando com solos do estado de Minas Gerais observaram teores
que variaram de 0,130 a 2,120 mg kg™ para o extrator Mehlich-1 e 0,570 a
1,550 mg kg”' para o extrator Mehlich-3. Lillienftein (2000) fracionou Mo em
amostras de solo do cerrado com diferentes manejos agricolas e obteve teores
de Mo, somando todas as fragées, variando de 3,210 a 3,920 mg Kg™'. Neste
trabalho existem fragdes mais “disponiveis” como as organicas e inorganicas

que provavelmente foram dissolvidas pelos acidos presentes no extrator.

O Mehlich-3 por ser um extrator com uma maior quantidade de NH4 e no
processo de determinagédo tem-se dentre os reagentes utilizados NH4, H20, e
Kl, isto fez com que esse extrator atingisse melhor os compartimentos do solo
e assim, extraisse maiores quantidades do Mo do que o Mehlich-1. Sem contar
que além disso, a presenca do complexante EDTA, fez com que as extragbes
de Mo fossem maiores comparando Mehlich-1 e Mehlich-3 (Tabela 7). Este

complexante ajuda na determinagc&o dos micronutrientes presentes nos solos.

Em trabalho realizado por Silva et al. (1999) os autores mostraram que o
extrator Mehlich-3, por ser menos influenciado por caracteristicas do solo, sua
composi¢ao granulométrica €, portanto, o mais indicado para predizer o estado
do P sobre uma larga variagao de solos. Considerando que o P € um anion no
solo assim como o Mo, é possivel que o extrator tenha um comportamento
semelhante em relacdo aos processos de extragcdo de Mo. Segundo Fontes e
Coelho (2005), a extracdo de Mo com Mehlich-3 garante maior precisdo na

determinacao da disponibilidade de Mo em solos do que Mehlich-1.

A Agua quente foi o extrator que menos retirou Mo do solo, dentre os
extratores avaliados (Tabela 7), provavelmente em virtude de sua baixa
sensibilidade a determinadas caracteristicas dos solos. Os teores de Mo

encontrados nos solos quando nao receberam Mo e o extrator foi a agua



44

quente variaram entre 0,00,9 e 0,021 mg dm. Verificou-se que no solo PVAd,
este método ndo conseguiu retirar o Mo, porque, provavelmente, devido as
caracteristicas adsortivas deste solo, o Mo fica fortemente retido, ou seja, o
pouco que se conseguiu retirar de Mo, foi provavelmente o que estava
prontamente disponivel na solugdo do solo. Como os solos, a exemplo do
PVAd4, sdo bastante intemperizados e, geralmente apresentam altos teores de
Oxidos de Fe e Al, influenciando negativamente a disponibilidade de Mo,

mesmo que esse tipo de solo apresente altos teores de Mo.

Estes resultados também estao relacionados com a baixa capacidade de
extragcdo do método devido a ndo acidez da agua, para retirar dos sitios de
adsorcao o Mo retido. Para os solos mais arenosos (PVAd, e PAdx) o extrator
agua quente comportou-se de forma oposta, ou seja, as maiores extragdes de
Mo ocorreram neste método (Tabela 7). Este comportamento se repetiu em

todas as doses aplicadas de Mo.

Quando o extrator utilizado foi o acetato de aménio e nao se aplicou Mo
aos solos, os teores de Mo variaram de 0,001 & 3,862 mg dm™ e, em média, foi

o extrator que mais retirou Mo do solos (Tabela 7).

O extrator acetato de amdnio foi o mais sensivel as caracteristicas
mineraldgicas do solo, pois conseguiu extrair mais Mo do que os outros
extratores avaliados, mesmo com o tamponamento do pH da solugao (Tabela
7). Isto provavelmente foi devido ao maior contato dos constituintes minerais do
solo com a solugdo extratora, ou seja, ocorreu preenchimento dos
compartimentos do solo e dos constituintes das fragdes minerais, deslocando
mais facilmente o elemento para a solugdo do solo, provavelmente devido ao
maior tempo de contato da solugdo extratora com a superficie de contato dos
solos estudados. Isto provavelmente, devido a maceragcdo indicada na
metodologia realizada no almofariz de agata, favorecendo a exposicédo dos
constituintes minerais do solo com a solugdo extratora. Este método de
determinacdo de Mo no solo apresenta algumas desvantagens, como esse
processo de maceracao e o cuidado redobrado para a ndo contaminacgédo do
material, 0 que o torna extremamente trabalhoso, principalmente em solos mais

arenosos.
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Canto e Martins (1996) obtiveram bons resultados ao desenvolver
metodologia para a determinacdo de Mo em solos e fertilizantes organicos
utilizando como extrator o acetato de amoénio e leitura realizada através de
espectrofotdbmetro de absorcdo atdémica em forno de grafite. Os autores
observaram que nao houve diferenca significativa entre os tempos de agitacao
de 7 e 15 h. Com isso neste trabalho optou-se pelo tempo de agitacédo de 7 h

pela maior praticidade na operacionalidade da analise.

Silva et al. (1999) trabalhando com varios métodos de extragado de Mo,
observaram que resina e Mehlich-3 foram os extratores mais sensiveis as
variagdes das diferentes caracteristicas dos solos e retiraram Mo do solo na
seguinte ordem decrescente: resina>Mehlich-3>Mehlich-1. O Mehlich-1 é
classificado com um extrator acido e atua na dissolucédo de determinadas
fracbes do solo, enquanto, o Mehlich-3 atua como agente complexante nos
solos devido a presenga do EDTA. O extrator Mehlich 3 mostrou maior
capacidade de extrair Mo do que o Mehlich-1, possivelmente pela sua
capacidade acida e pela presenca do EDTA, porque a presenca desta

substancia melhora a extragdo dos micronutrientes presentes no solo.
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Tabela 7. Teor de molibdénio recuperado nos solos PVAd;, PVAdx e PVAd,
utilizando-se os extratores Mehlich-1, Mehlich-3, acetato de amdnio e agua
quente em diferentes doses de molibdénio aplicadas aos solos, média, analise
da variancia e coeficiente de variagéo dos dados

Extratores ]
Fator Mehlich-1 Mehlich-3 Acetato -9 Media
quente
mg dm™
Solo 0g ha'de Mo
PVAd, 0,009Bd 0,133Cb 0,001 Ca 0,021 Ac 0,041
PVdx 0,297 Ab 0,856 Ba 0,280 Bd 0,025 Ac 0,364
PVAd, 0,342 Ac 1,148 Ab 3,862 Aa 0,009 Bd 1,340
Média 0,216 0,712 1,381 0,018
F
Extrator 988,47
Solo 1.571,76"
Extrator*Solo 948,27
C.V. (%) 11,50
200 g ha™ de Mo
PVAd, 0,022Bc 0,141Cb 0,945Ba 0,018 Ac 0,282
PVdx 0,315Ac 1,057Ba 0,636 Cb 0,029 Ad 0,509
PVAd, 0,436 Ac 1,156 Ab 3,980 Aa 0,006 Ad 1,395
Média 0,258 0,785 1,854 0,018
F
Extrator 812,27
Solo 562,81
Extrator*Solo 324,277
C.V. (%) 13,61
400 g ha™' de Mo
PVAd, 0,041 Cc 0,463Cb 0,320 Ca 0,030 Ad 0,139
PVdx 0,323Bc 1,030Bb 1,066 Ba 0,030 Ad 0,612
PVAd; 0,459 Ac 1,260 Ab 3,823 Aa 0,004 Bd 1,386
Média 0,274 0,818 1,736 0,022
F
Extrator 1.541,10"
Solo 1.414,94™
Extrator*Solo 652,907
C.V. (%) 9,40

Letras mailsculas iguais na coluna e letras minusculas iguais na linha néo diferem significativamente pelo
teste de Scott-Knott a 5% de probabilidade.

*** significativo a 0,1 de probabilidade pelo teste F.

* Interagdo Extrator e Solo
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Continuacdo (Tabela 7). Teor de molibdénio recuperado nos solos PVAdy,
PVAdx e PVAd;, utilizando-se os extratores Mehlich-1, Mehlich-3, acetato de
amoénio e agua quente em diferentes doses de molibdénio aplicadas aos solos,
média, analise da variancia e coeficiente de variagdo dos dados

Extratores )
Fator Meh1I|ch- Mehlich-3  Acetato Agua Média
quente
800 g ha™' de Mo
PVAd, 0,047 Cc 0,150Cb 0,552 Ca 0,028 Ad 0,194
PVdx 0,365 Bc 0,129 Aa 0,636 Bb 0,029 Ad 0,54
PVAd; 0,726 Ac 1,244 Ab 3,933 Aa 0,006 Bd 1,477
Média 0,379 0,841 1,707 0,021
F
Extrator 896,42
Solo 456,417
Extrator*Solo 991,99
C.V. (%) 11,43
1.600 g ha™ de Mo
PVAd, 0,051 Cc 0,222Cb 0,772Ca 0,031 Ad 0,269
PVdx 0,386 Bc 1,777 Ba 1,063 Bb 0,030 Ad 0,664
PVAd; 0,768 Ac 1,306 Ab 3,815 Aa 0,008 Bd 1,474
Média 0,379 0,841 1,707 0,021
F
Extrator 817,76
Solo 634,27
Extrator*Solo 250,50
C.V. (%) 12,16

Letras mailsculas iguais na coluna e letras mindsculas iguais na linha n&o diferem significativamente pelo
teste de Scott-Knott a 5% de probabilidade.

significativo a 0,1 de probabilidade pelo teste F.

* Interagdo Extrator e Solo

4.3. AVALIAGAO DO Mo RECUPERADO EM FUNGAO DO Mo APLICADO
POR DIFERENTES EXTRATORES EM DIFERENTES SOLOS

Os dados dos teores de Mo recuperados em fungédo do Mo aplicado no
solo PVAd; pelos extratores Mehlich-1, Mehlich-3, agua quente e acetato de
amonio se ajustaram a modelos lineares crescentes, ou seja, a medida que se

adicionou Mo ao solo, a disponibilidade de Mo cresceu (Figura 9). O ajuste foi
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mais significativo quando o extrator utilizado foi o Mehlich-3, seguido do
Mehlich-1 e posteriormente, com menor ajuste a agua quente. Isso significa
que o extrator Mehlich-3 é mais estavel na determinacdo do Mo no solo. Os
coeficientes lineares sdo muito baixos e demonstram uma maior capacidade de
extracdo do Mehlich-3 e uma menor capacidade da agua quente. Por exemplo,
quando o extrator & Mehlich-3 para cada g ha™' que se aplica neste solo, é
possivel se recuperar, ou seja, estara a disposicdo da planta, apenas
0,0000524 mg dm™ de Mo (Figura 9). Sabe-se que os extratores acidos como,
por exemplo, o Mehlich-1 podem ser capazes de extrair formas labéis e nao-
labéis de micronutrientes e assim podem apresentar a tendéncia de
superestimar os teores obtidos. (Fontes et. al., 2005) trabalhando com doses
crescentes de Mo em solos do estado de Minas Gerais observou teores que
variaram de 0,13 a 2,12 mg kg™ para o extrator Mehlich-1 e de 0,57 a 1,55 mg
kg” para o Mehlich-3. Devido a composigdo do Mehlich-3 ele pode ter formado
complexos que fizeram a atividade do Mo diminuir, estabilizando o elemento o
que fez com que a sua concentracdo no extrato fosse aumentasse. O mesmo
autor observou correlagédo significativa dos teores obtidos pelos extratores
Mehlich-1 e Mehlich-3, matéria organica, e 6xidos de Fe amorfo e cristalino e
com o pH (correlacdo negativa), sendo isso um indicativo de que as

caracteristicas do solo influenciam a quantidade de Mo extraida.

Especificamente para &agua quente pdde-se constatar a baixa
sensibilidade do método de extracdo, que mesmo contendo solucao de fluoreto
de amdnio na dosagem pelo método colorimétrico, que auxilia na complexacao
do Al liberando Mo que estava ligado ao metal, sua capacidade de extragao foi

muito baixa.

De forma geral, as variagdes no teor de Mo recuperado em fungéo do Mo
aplicado por diferentes extratores quimicos, séo decorrentes das diferencas na
composicdo quimica e mineralégica de cada solo e também devido a
composi¢cdo quimica dos extratores. Isso tudo resultante dos processos

mineraldgicos dos solos, influenciando na sua disponibilidade.
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Figura 9. Teor de molibdénio recuperado no solo PVAd, em fungdo do
molibdénio incubados por 30 dias extraidos com Mehlich-1, Mehlich-3 e agua

Quente determinado com o método colorimétrico.

Os dados dos teores de Mo recuperados em fun¢cdo do Mo aplicado no
solo PVAd; pelo extrator acetato de amoénio ndo se ajustaram a nenhum

modelo estatisticamente significativo (Figura 10).
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Figura10. Teor de molibdénio recuperado no solo PVAd; em fungdo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator acetato de aménio.

O extrator acetato de aménio apresentou-se instavel, possivelmente pelo
elevado numero de agdes previstas no protocolo para extragcdo do Mo. Isso
interfere e proporciona uma dispersao dos dados, que matematicamente néo
se ajustam a modelos pré-definidos. No entanto, € evidente a capacidade
crescente de extragcdo do acetato de aménio a medida em que se elevou as
doses aplicadas de Mo ao solo. Esse comportamento apresentado pelo acetato
de amobnio se estendeu aos demais solos estudados (Figuras 11 e 12),
evidenciando ainda mais as dificuldades metodoldgicas encontradas para a

extracdo de Mo utilizando-se esse extrator.
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Figura 11. Teor de molibdénio recuperado no solo PVdx em fungdo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator acetato de aménio.
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Figura 12. Teor de molibdénio recuperado no solo PVAds em fungéo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator acetato de aménio.
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Outrossim, € como se o extrator acetato de amébnio nado fosse
influenciado pela saturacdo do solo com Mo, ou ndo tivesse sensibilidade de
extrair Mo, mesmo que fracamente adsorvido. Como é um extrator de pH
relativamente elevado pode ser que ele promova uma maior adsor¢ao do Mo,

desfavorecendo uma maior extragao do elemento.

Outra hipotese é que haja um envelhecimento muito rapido das ligagdes
do Mo com os coldides ligantes, como ocorre com o P em solos muito
intemperizados. Porém, isso ndo seria uma hipotese aceitavel para os solos
muito arenosos, como o PVAd2, onde o acetato de amébnio também nao atuou
ou nao teve um comportamento matematico adequado a nenhum modelo pré-
definido.

Os dados de Mo recuperado em fungcdo do aplicado referentes ao
extrator agua quente quando utilizado como método de extragdo nos solos
mais argilosos (PVdx e PVAd4) apresentaram comportamento semelhante ao
acetato de aménio, ou seja, ndo se ajustaram a nenhum modelo de regresséo
pré-definido (Figuras 13 e 14). Isso significa que quando os solos se tornam
mais restritivos a liberacdo de Mo por suas caracteristicas quimicas, fisicas e
mineralogicas, a agua quente nao acessa o Mo, mesmo em doses mais

elevadas.
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Figura 13. Teor de molibdénio recuperado no solo PVdx em fungdo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator agua quente.
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Figura 14. Teor de molibdénio recuperado no solo PVds em fungdo do
molibdénio aplicado utilizando-se o extrator agua quente.

Nesse caso, especificamente como o extrator &€ muito fraco,
possivelmente so extrairia o que esta prontamente disponivel na solugdo do
solo. Isso viabiliza a hipotese de um envelhecimento precoce das ligagbes
covalentes do Mo com os constituintes do solo, a tal ponto que nao permite,
mesmo em doses elevadas de Mo aplicadas a migracao de fragao significativa
para a solucao do solo que pudesse ser extraida pela 4gua quente. Argawall e
Patel (1998) encontraram Mo no solo extraido com agua quente, sendo
possivel detectar o Mo disponivel. Os autores também determinaram Mo total
usando digestdo nitroperclorica e constataram que, em media, o teor de Mo
extraido pela agua quente foi 8 vezes menor do que o Mo total em todas as

amostras de solo estudadas.

Quando os extratores acidos atuam eles proporcionam uma extragéo
crescente e periddica de Mo, como € o caso do Mo recuperado pelo Mehlich-1
e Mehlich-3 em funcdo do Mo aplicado nos solos PAdx e PVAd4 (Figuras 15 e
16).
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Figura 15. Teor de molibdénio recuperado no solo PAdx em fungdo do
molibdénio aplicado utilizando-se os extratores ¢Mehlich-1 e B Mehlich-3.
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Figura 16. Teor de molibdénio recuperado no solo PVAdi em fungdo do
molibdénio aplicado utilizando-se os extratores ¢ Mehlich-1 e B Mehlich-3.
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Os extratores Mehlich-1 e Mehlich-3, mesmo considerando que possa
haver um envelhecimento precoce do Mo aplicado, eles conseguem acessar
ndo apenas o Mo fracamente adsorvido, como formas labeis que ja iniciaram
um processo de envelhecimento, porém permitem esse acesso, como 0 caso
das ligagdes primarias do fosfato. E como se as muitas ligacdes da “teia de
aranha” em que o Mo ira se infiltrar quando no inicio do processo permita
acesso, principalmente quando os extratores forem acidos, como o Mehlich-1 e
0 Mehlich-3.

4.4. CAPACIDADE MAXIMA DE ADSORGAO DE Mo NO SOLO (CMAMo)

A CMAMo foi determinada nos solos PVAds e PVAd; e de acordo com o
que se esperava, no solo argiloso (PVAd,) a CMAMo foi mais de 4 vezes maior
do que no solo arenoso (PVAd;) (Figura 17 A e B). Esse comportamento &
semelhante ao que ocorre com o P em solos mais intemperizados. Assim,
solos como o PVAds com caracteristicas quimicas, fisicas e mineralogicas
(Tabelas 2, 3 e 4) que lhes confere alto poder de adsorgdo, normalmente
refletem essa caracteristica quando é determinado seu poder de adsorgéo, por

meio da analise de sua CMAMo.

Essa € uma ca racteristica importante, porque interfere diretamente na
quantidade de Mo recomendada para solos que apresentam muito diferenca no
seu poder de adsorver esse elemento. E mais sensato sugerir-se doses de Mo
mais elevadas em solos de alto poder de adsor¢ao do que em solos onde essa
adsorcdo é reduzida. E comum no Brasil se recomendar Mo em doses como
400 a 500 g ha-1, porém é recomendavel que essas recomendagdes passem
por uma analise mais rigorosa das caracteristicas deste solos que reflitam sua
capacidade de adsorcao. Isso é importante, porque além de ser uma adubacéao
relativamente de custo elevado, quando nao é feita essa avaliacdao pode-se

superestimar a recomendacgao.



56

fg . y=34,864x - 1833,5

16044 A // R? =0,9555

1400 7

1200 7

1000

800 _ -

600 QMAMo =0,043mgg

400 o

O T T T T
0 20 60 80 100 120
700
= 6,6423x + 173,37

i ; // ' R?= (;( 9987
500 /
400 /
300 / CMAMo =0,181mgg"
200
100

20

40 60

80

Figura 17. Capacidade Maxima de Adsorcao de Molibdénio (CMAMOo) no solo
PVAd; (A) e no solo PVAd, (B).

4.5. CORRELAGOES DOS TEORES DE Mo DO SOLO COM OS TEORES DE
Mo EM PLANTAS DE CANA-DE-AGUCAR

Quando se estudou a correlagcao do que os extratores retiraram do solo

de Mo em fungéo do que foi aplicado, observou-se que apesar dos extratores

Mehlich-1 e Mehlich-3 terem sido mais estaveis e apresentado uma adequagao

matematica entre o recuperado e o aplicado (Figuras 9,15 e 16), o Mo retirado

por esses extratores ndo se correlacionou com o Mo encontrado nas plantas de
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cana-de-agucar (Figuras 18 e 19 ). A acidez desses extratores provavelmente
deve ter acessado o Mo no solo em formas que as plantas de cana-de-agucar
nao tiveram acesso. Isso pressupde que eles nao se adéquam como extratores
que definem o Mo disponivel. Desta forma, os extratores quimicos nao
conseguem extrair do solo as mesmas quantidades de Mo que as plantas.
Todavia, os valores obtidos por esses extratores ndo puderam se correlacionar
diretamente com a planta. Sabe-se que existem algumas particularidades em
relacéo aos extratores, isto é, aos seus componentes, os quais poderiam atingir
diferentes compartimentos dos solos e com isso extrair diferentes fragdes dos
nutrientes. E esta extracdo pode ser afetada diretamente pelas caracteristicas
inerentes ao solo como o teor de argila, tipo do argilomineral teor de matéria
organica, entre outros. Sendo assim, o extrator ideal seria aquele que fosse
capaz de extrair as mesmas quantidades de nutrientes que a planta,
independentemente tipo de solo, isso sem sofrer interferéncias da matriz do
solo. E por se tratar de Mo e sua disponibilidade, tudo esta relacionado como

valores de pH e da capacidade do solo em o adsorver ( Vistoso et. al., 2005).

Para o extrator agua quente pode-se perceber que a correlagédo do que
a planta retira do solo se correlaciona negativamente com o teor encontrado no
solo (Figura 20), € como se o extraido pela agua quente nao fosse acessado
pelas plantas de cana-de-agucar. Isso sugere que as formas de Mo retiradas
pela agua quente sejam mais estudadas para que se possa afirmar algo mais
conclusivo, porque se espera que a agua quente acesse apenas Mo em
solugdo e fracamente adsorvido, formas essas prontamente disponiveis as
plantas. A agua quente pode ser considerada de baixo poder potencial para
extragcdo do Mo mas, pode ser utilizada mesmo este elemento estando em
baixas concentracbes nos solos.Porém, esta solucdo pode n&o conseguir
extrair o Mo, mesmo estando em quantidades em que as plantas possam
absorver. . (Buekers et. al., 2010) utilizou como solugé&o extratora para Mo o
cloreto de calcio a 0,01 mol L e observou que a fonte de Mo utilizada

influenciou na quantidade extraida do Mo.
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A extracdo com acetato de aménio apesar de néo ter sido um método
que se mostrasse estavel e muito trabalhoso operacionalmente por ter um
protocolo de extragédo longo e pouco pratico, foi 0 método em que os teores de
Mo encontrados no solo se correlacionaram adequadamente com o Mo
encontrado em plantas de cana-de-agucar (Figura 21). Segundo estudos
realizados por Kashem e Warmam ,(2009) na avaliagdao da extracdo de Mo
com DTPA e os teores foliares do mesmo elemento por meio de digestdo
nitrica, observou correlagao entre os teores foliares, o teor de Mo disponivel e o
pH do solo. Possivelmente, o DTPA foi eficiente em avaliar o Mo disponivel

para a cultura da Alface e Cevada.

Quando se escolhe utilizar extratores quimicos e correlacionar com
tecidos vegetais, deve-se observar a importancia de identificar os extratores
quimicos que serao utilizados no estudo para se ter maior confiabilidade na

avaliacao e recomendacgéo do molibdénio.
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Figura 18. Correlagdo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo extrator
Mehlich-1 com o teor de molibdénio encontrado em plantas de cana-de-agucar.
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Figura 19. Correlagcéo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo extrator
Mehlich-3 com o teor de molibdénio encontrado em plantas de cana-de-acgucar.
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Figura 21. Correlagéo do teor de molibdénio recuperado no solo pelo extrator
acetato de amonio com o teor de molibdénio encontrado em plantas de cana-
de-acgucar.
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5. CONCLUSOES

v A CMAMo é mais elevada em solos argilosos e intemperizados;

v Os extratores de Mo utilizados nesse trabalho extrairam Mo do solo
obedecendo a seguinte sequéncia decrescente de extragdo: acetato de
amoénio>Melhich-3>Melhich-1>agua quente;

v O acetato de amoénio foi eficiente em extrair Mo em solos argilosos e
intemperizados;

v O acetato de amoénio apesar de ser um método muito trabalhoso foi o
extrator que mais se correlacionou com os teores de Mo determinados em
plantas de cana-de-agucar.

v Deve-se utilizar maiores quantidades de carvao ativado em solos com
maiores quantidades de matéria organica para elimina-la mais facilmente e
ganhar tempo nas analises no processo de clareamento do extrato.

v O valor de Mo no solo PVAd; € praticamente o mesmoquando se usa
acetato com o aumento das doses de Mo.

v Utilizando o extrator agua quente na dose 0 extraiu mais que em doses
maiores.

v O aumento do tempo de reacgéo propiciara demora na analise.
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